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第１章  序論 
 
１．１  はじめに 
 
近年、半導体製造産業は業界全体が大きく様変わりしてきている。１９９０
年代にはジャパンアズＮｏ．１と言われた日本の半導体デバイスメーカは多く
の有力企業があった。特に生産技術力に優れ、作られた製品は「性能・信頼性」
は非常に高かったが、価格対応力で海外企業との競争に敗れ、世界と互角に戦
える会社が、現在では 1社残るのみになっている。日本企業は１９８８年５１％
をピークに２０１１年には１８％までシェアが低下している（図１－１）。多く
の半導体デバイスメーカが倒産、リストラを余儀なくされ、合併、海外メーカ
による買収等が進んでおり、日本の半導体デバイスメーカは研究所、設計部門
のみを残し、生産は海外に委託するいわゆるファブレス化している。又、半導
体業界の大きな流れとして今後も微細化、ウェーハ大口径化が進むと考えるが、
特に４５０ｍｍのウェーハ大口径化への高額な研究開発費の投入と最新の半導
体製造装置を導入できる会社は残念ながら国内には１社もなく、海外でも３社
と言われ、寡占化が進んで来ている。 
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図１－１ 世界半導体市場における地域別企業シェアの推移[1-1] 
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一方、半導体デバイスの川上にある製造装置メーカに目を向けると、こちら
も各種装置で寡占化が進み、上位３社でシェア８０％を占めている（図１－２）。
製造装置に関しては国内メーカ、欧米メーカそれぞれで得意な分野があり、国
別では日本３５％、アメリカ３７％、ヨーロッパ２０％となっており、日本の
製造装置メーカは長い期間、海外メーカと互角に渡りあっていることが分かる
（図１－３）。 
 
 
 
 
 
図１－２ 国籍別にみた半導体製造装置メーカの売上高シェア[1-1] 
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図１－３ 国籍別にみた半導体製造装置メーカの売上高シェア[1-1] 
 
 
さらに川上にある主要材料・部材にはシリコンウェーハ、フォトマスク、フ
ォトレジスト、封止材、ガスパネル等がある。これらの主要材料・部材におい
て日本メーカは６～８割前後の圧倒的な世界シェアを有している（図１－４）。 
半導体製造のグローバル・サプライ・チェーンにおいて日系メーカは重要な
役割を果たしている[1-1] [1-2]。これは長年モノづくりを大事にしてきた日本
の文化の賜物であり、優れた技術・ノウハウを持ち続けてきたからに他ならな
い。半導体デバイスや製造装置と違って、材料・部材等は一般産業界から参入
してきた会社が主であり、長年培ってきた技術・ノウハウを多く持ち、その製
品開発・製造技術・品質管理は簡単に海外メーカがモノマネが出来ないと考え
る。 
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図１－４ 半導体のサプライチェーンにおける主要製品等の日系企業世界シェア[1-1] 
 
 
今後も半導体製造産業はコストダウンのためには微細化と大口径化が推進さ
れると考えるが、特に近年では微細化に関して、ムーアの法則がくずれてきて
いる。これは今までのＭＯＳトランジスタ構造の理論的な限界を示している。
製造技術の様々な努力により、それでも微細化は押し進められていくと考えら
れる。そのためには、複雑な製造工程、高度な技術力が必要となり、各部材に
求められるレベルは非常に高度化・複合化するとともに高信頼性が必要となっ
てくる。システムを構成する要求技術レベルも物理限界に近づきつつある。よ
って製造装置コストの上昇は避けられず、非常に巨額の設備投資を必要とする
ようになり、経営体力のある半導体デバイスメーカ数社と半導体装置メーカ数
社のみが生き残る構図になると考える。そこではこれらのメーカを中心に業界
再編が行われ、寡占化が一段と進展していくと予測される。 
材料・部材メーカも現状の地位に甘んじることなく、他社や研究機関などの
連携により開発体制を強化するとともに、自社の製品に隣接する部分を取り込
んで一体的なプロセスモジュール製品群として提供したり、販売・保守サービ
スをグローバルに強化するために積極的なＭ＆Ａを進めていく必要がある。電
子デバイス製造用ガス供給系に使用されるバルブ類も従来は、バルブ単体だけ
の提供であったが、業界向けに特化した専用継手の開発や他社製品の取り込み
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等をおこない、ガス系全体を集積化ガスシステムとして提供する形に変わって
きている [1-3]。電子デバイス製造用ガス供給バルブは業界の進展に伴う、仕
様の変化に追随してきている歴史があるので、今後は国内だけでなく、寡占化
する海外デバイスメーカ、製造装置メーカの仕様を確認し、極小パーティクル
の低減、大流量化、高耐久、高温化等の今までにない新たな製品を開発してい
か無ければ、いずれは材料・部材メーカも海外に負けてしまうことになる。従
来の技術と経験に基づく製品開発だけでは到底対応はできない、より高度なプ
ロセスに向けた性能を有する製品の開発が必要不可欠となる。そのためには製
品のメカニズムを理解し、原理に基づいた製品の開発をしていかなければなら
ない。今まで以上に積極的な海外進出が必要になると考える。 
 
 
 １．１．１ 研究の背景 
 
 現在、半導体製造分野においては、加工寸法が２２ｎｍ程度の極微細化を目
指して技術開発が進められている。一方、ウェーハサイズはますます大口径化
へと進んでおり、４年後の２０１７年には４５０ｍｍウェーハの時代を迎える
ことになると予測される。つまり、大口径ウェーハ上に極微細加工寸法のデバ
イスを数千億個と言う膨大な数で、しかも設計通りの寸法かつ特性で動作する
デバイスを実現しなければならないところにきている。そして何より重要なこ
とはこれを量産ラインで実現しなければならないことである。完全な信頼性を
有するデバイス製造、ウェーハ内面およびウェーハ間相互の完全な均一性・再
現性が得られるデバイス製造、不良率の極めて少ないデバイス製造といった半
導体製造プロセスの高性能化を実現するためには、 
 
       （１）超高清浄基板表面 
       （２）プロセス雰囲気の高清浄度化 
       （３）製造プロセスを支配するパラメータの完全制御 
 
 といったウルトラクリーンプロセスの３原則を実現し、完全にゆらぎのない
半導体製造プロセスを構築しなければならないのは、現在では自明となってい
る[1-4] [1-5] [1-6]。 
電子デバイス製造用ガス供給バルブの高性能化に関する研究 
6 
 
 又、半導体製造プロセスにおいてウェーハ表面は実に多種多様なガスと接す
るため、用いられるガスの超清浄化が要求される。そのためにはガスそのもの
の高純度化はもちろんのこと、高純度化されたガスを安定かつ超高純度を維持
したままユースポイントまで供給する超高純度ガス供給システムが重要である。
ガス供給システムはタンクローリ、液ガス貯槽、蒸発器からシリンダ、配管、
バルブ、継手、流量調整器、圧力調整器、フィルタ等、実に数多くの部品で構
成されている。超高純度ガス供給システムを達成するためには、これらの部品
全てが超高純度でなければならないだけでなく、配管施工技術、評価技術等す
べての技術を高性能化しなければならない[1-7] [1-8] [1-9] [1-10] [1-11] 
[1-12] [1-13] [1-14] [1-15] [1-16] [1-17] [1-18] [1-19] [1-20] [1-21] 
[1-22] [1-23] [1-24] [1-25]。 
 
 
１．１．２  研究の対象 
 
 電子デバイスの製作は多くの半導体製造装置を使用し、様々なガスをウェー
ハに供給し、各種プロセスにより製造される。ガスの供給システムには必ず、
多くのバルブが使用される。手動バルブ、エア駆動バルブ、流量調整バルブ、
チャッキバルブ等、多種多様なものがあり、非常に重要なキーパーツとなって
いる。半導体業界向けとして上記クリーン化プロセスを達成するためのバルブ
の開発を、筆者は半導体産業の初期から現在に至るまで、半導体の高性能化に
伴い、高性能化して変化していく仕様に適応するバルブの開発を行ってきた。 
一般産業界では多種多様なバルブが使用されるが、高純度ウェーハにガスを使
って微細なパターンを作り上げるという特殊性のため半導体特有の仕様が求め
られ、筆者はそれに対応するバルブを開発してきた。今でこそ、タンクあるい
はシリンダーからチャンバに至るまでの全てのガス供給系において、クリーン
化技術は確立されているが、１９８０年初期は、半導体製造用として明確な仕
様は示されておらず、装置メーカ、半導体メーカにバルブを提供し、実際に使
用して頂いて初めて、種々の不足仕様を知ると言う状況であった。そのため、
製品を開発して出荷しても、使えないと言う理由で、何回も作り直しを余儀な
くされた。このような中、ウルトラクリーン化の概念が打ち出された（図１－
５）。 
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図１－５ ウルトラクリーン化概念[1-8] 
 
 
ガス供給系に表面電解研磨を導入したことは当時、画期的であった。上流は
貯蔵タンク・ボンベから下流はプロセスチャンバに接続する配管・バルブまで、
すべての接ガス面に電解研磨を施し、ガス供給系内に含まれるパーティクルを
格段に減少させた。そうすることで、それまで見えていなかったガス供給系に
存在するデッドスペースの影響やバルブ開閉時に発生するパーティクルの問題
が顕在化された。その中でもバルブは、構造上デッドスペースが存在し、開閉
操作に伴うパーティクルの発生、構成樹脂材料からアウトガスの放出等、非常
に多くの問題を抱えるパーツの一つであった。そこで新たな分析機器、分析手
法を作製し、電子デバイス製造用ガス供給バルブの設計思想を、筆者は打ち出
した。 
すなわち電子デバイス製造用ガス供給バルブの設計思想（図１－６）としては 
 
 
電子デバイス製造用ガス供給バルブの高性能化に関する研究 
8 
 
 
 
１．充分な強度があること。 
２．コンパクトであること。 
３．高信頼性（高寿命）であること。 
４．オイルフリー。 
５．外部リークフリー。 
６．デッドスペースフリー。 
７．パーティクルフリー。 
８．アウトガスフリー。 
９．コロージョンフリー。 
を決めた。 
 
クリーンテクノロジー
１．充分な強度があること
２．コンパクトであること ３．高信頼性（高寿命）
４．オイルフリー ５．外部リークフリー
６．デットスペースフリー ７．パーティクルフリー
８．アウトガスフリー ９．コロージョンフリー
 
図１－６ 半導体製造用バルブの設計思想 
 
それに基づき各種バルブを開発してきた。より性能をアップしながら、最終的
に現在主流になっているダイレクトダイヤフラム構造のバルブを開発した（図
１－７）。このバルブを半導体製造用ガス供給系に導入することにより、パーテ
ィクル・水分等の不純物を低く抑え、安定した製造プロセスを実現することが
可能となり、半導体産業の主流として現在までに至っている。 
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図１－７ ダイレクトダイヤフラム断面構造 
 
 
１．２ 先行研究とその課題 
 
 半導体産業の初期（１９８０年頃）はほとんどの装置が海外、特に米国製で、
そこに使用されるバルブは海外メーカのものであった。国内では半導体製造が
はじまるにつれ、バルブも国産品の要求が強くなり、デバイスメーカ、製造装
置メーカの仕様をもとに電子デバイス製造用ガス供給バルブの設計思想を作り
上げ、それに基づきバルブの製造開発を行ってきた。設計思想の中にあるコン
パクト、オイルフリー、デッドスペースフリー、パーティクルフリー、アウト
ガスフリー、コロージョンフリー等を考慮すると、最適なバルブ構造である、
当時としては画期的なダイレクトダイヤフラムバルブを開発した。 
最近になって新しいプロセスとしてＡＬＤ(Atomic Layer Deposition、原子
層堆積法)に対する要求が年々強くなり、それに対応した新たなバルブの仕様が
出てきた。それは高耐久、高速化、高温化の３つの仕様であった。従来のバル
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ブはそれぞれ耐久性４００万回実績、応答速度１００ｍｓ以下、温度８０℃で
あった。それに対し、ＡＬＤプロセスでは耐久性３０００万回実績、応答速度
２０ｍｓ以下、温度２００℃に使用できるバルブが必要になり課題となってき
た。又、最近の動きとして、ＬＥＤ業界、有機ＥＬ業界にＭＯ(Metal Organics、
有機金属)材料等の高沸点化合物が広く使用されるようになった。これらの材料
は常温で液体であったり、固体であったりするため、反応炉までガスとして安
定に供給するためには、バルブ全体として３００℃を越える高温対応のバルブ
が必要となっている。既にバルブ全体を加温しても使用できるものとして３０
０℃までオールメタル構造のものを開発してきているが、一部の有機ＥＬ材料
ではさらに高温の４５０℃に使えるバルブが必要になり課題となってきた。 
 
 
１．３ 本研究の目的 
 
これまでウルトラクリーン技術に基づき、ダイレクトダイヤフラムバルブを
開発し、電子デバイス製造用ガス供給バルブとして半導体デバイス製造に寄与
してきた。しかし、半導体デバイスの進歩を牽引してきた微細化にも陰りが見
え始め、プロセス方法を変化しつつある。原子オーダーまで進められた薄膜化
は理論的に限界となり、今まで使用されてきたシリコン酸化膜から酸窒化膜や
他の金属材料を使用した膜あるいはバリア膜等々の導入が進められてきている。
その中でも、ＡＬＤ(Atomic Layer Deposition、原子層堆積法)に対する要求が
年々強くなり、最近では成膜工程の半分以上がＡＬＤプロセスでおこなわれる
と言われている。それに対応した新たなバルブの要求が出てきた。ＡＬＤとは
ウェーハ表面で化学反応した反応ガスを表面に吸着させることにより原子層レ
ベルの薄膜を生成する技術である。二種類以上のガス及びガス状の高温原料を
反応室に交互に供給して成膜していくため、そこに使用するバルブには高耐久
性、高速応答、高温対応が求められる。ＡＬＤプロセスに適応できる最適なバ
ルブが必要となってきた。 
さらに前節でも述べたがＬＥＤ業界、有機ＥＬ業界にＭＯ(Metal Organics、
有機金属)材料等の高沸点化合物が広く使用されるようになり、材料をガスとし
て安定に供給するには３００℃を越える高温対応バルブが必要となってきた。 
本研究の目的は、以上述べた課題に鑑み、先端の電子デバイス製造プロセス
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に適応可能な、高耐久性、高速応答、高温対応の能力を有する高性能ガス供給
バルブを実現することである。具体的には次に示す仕様を満たすことを目標と
する。本仕様のバルブは従来にない高性能を有するバルブであり、これを開発
することにより電子デバイス製造用ガス供給系へ大きな貢献が期待できる。 
 
①ＡＬＤ用バルブの開発 
 ・耐久回数     ５０００万回 
 ・応答速度     ２０ms 以下 
・温度       ２００℃ 
・シートリーク量  ５×１０-10 Pa・ｍ３／s以下（５０００万回） 
・パーティクル    0.1 個以下（０.０７μｍ以上）／開閉 
（５０００万回）            
 
②４５０℃高温バルブの開発 
 ・耐久回数     ２０万回以上 
 ・応答速度     １００ms 以下   
   ・温度       ４５０℃ 
   ・シートリーク量  初期   ：５×１０-10Pa・ｍ３／s以下 
             ２０万回 ；５×１０-7 Pa・ｍ３／s以下 
       ・パーティクル   １個以下（０.０７μｍ以上）／開閉（２０万回） 
          
 
１－４  本論文の構成 
    
 本論文の構成は、まずはじめに、わが国の半導体産業を取り巻く環境、国際
競争力について、半導体デバイスメーカ、半導体製造装置メーカ、半導体材料・
部材メーカの過去（2001 年）と今日（2010 年）のシェア比較より、現状の認識
と今後の方向性について述べる。 
 第１章では研究の背景としてウルトラクリーン化技術に基づく電子デバイス
製造用ガス供給バルブの設計思想について述べる。又、先行研究とその課題と
して従来のバルブと最新のＡＬＤプロセスやＭＯ材料ガスに要求される技術課
題について述べる。最後に本研究の目的としてＡＬＤプロセス用バルブの仕様、
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ＭＯ材料ガス用バルブの仕様について述べる。 
第２章では、電子デバイス製造用ガス供給バルブとして使用されるバルブ構
造の変遷について述べ、ダイレクトダイヤフラムバルブの代表的な特性である
ガス置換特性、ドライダウン特性、パーティクル特性について述べる。また、
ダイレクトダイヤフラムバルブ構造が電子デバイス製造用ガス供給バルブとし
て最適な構造であることを述べる。又、新しいＡＬＤプロセスおよびＭＯ材料
ガス用高温バルブの課題について述べる。 
第３章では、ダイレクトダイヤフラムバルブをＡＬＤプロセスに適応できる
ように最適なバルブとして高耐久性、高速応答、高温対応について検討した結
果を述べる。特に高耐久ではダイヤフラムの応力解析と材料のＳ－Ｎ曲線より
最適なバルブリフトに調整することにより耐久回数を予測し、実験により高耐
久化を実現できたことを述べる。 
第４章では、半導体製造、ＬＥＤ製造工程に使用される高温対応用バルブ（３
００℃用、４５０℃用）について検討した結果を述べる。特にシール性能、パ
ーティクル性能の向上のためシート部とダイヤフラムの関係を応力解析し、最
適なシートの位置関係にすることにより、要求仕様を達成したことを述べる。 
最後に第５章では、本研究で得られた成果を結論としてまとめる。半導体用
バルブとして新たな要求仕様に対し、満足のいく電子デバイス製造用ガス供給
バルブが開発されたことを述べる。 
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第２章   
電子デバイス製造用ガス供給バルブとその変遷 
 
 
２．１ バルブとは 
 
 バルブとは、流体(気体と液体)を通したり、止めたり、絞ったりするために、
その流体の通路を開閉できる可動機構をもつ機器の総称である。その歴史は古
く紀元前 1000 年にはすでにバルブは存在したと言われており、社会・産業の発
展とともに形、大きさ、役割を大きく変えてきた。現在では、電気・水道・ガ
スのインフラストラクチャー、建設設備、石油・化学分野、ゴミ焼却プラント、
海水淡水化設備、バイオマス設備、半導体設備、紙・パルプ用、鋼鉄、食品、
等々のあらゆる産業に使用され、われわれの生活と密接な関係があり、社会生
活を支える産業に欠かすことができないものとなっている。 
 バルブは、原理や構造は本来極めてシンプルであるが、用途・仕様により非
常に多くの種類がある。用途・構造・材質・機能・操作方法・大きさ・圧力・
温度等で区別され、１,０００種を越える種別に分類されている[2-1]。 
本研究では、半導体産業等の電子デバイス製造に用いられるバルブについて
取りあげ、その変遷について述べる。 
図２－１は、半導体製造工場の概要と使用されるバルブを示したものである。
半導体は微細加工するため、微量のゴミや金属、各種イオン､有機物等の不純物
による汚染を非常に嫌うので、生産はクリーンルームという特殊な環境で行わ
れる。当然そこに使用されるバルブ類も同じように、クリーンルームで生産す
る必要があり、高清浄なバルブが要求される。 
半導体製造用に使用されるガスは１００種類を越えると言われており、窒
素・アルゴン等の不活性バルクガスや、エッチングに使用するハロゲン系ガス
やフロロカーボン、成膜に使用するシラン、ホスフィン等自然発火性を有する
水素化物等々がある。最近では、常温で液体または固体の液体材料ソースも種
類が増えてきており、様々な材料が使用されている。 
窒素，アルゴン，酸素等のバルクガスは、タンクローリーで液化ガスタンク
に供給され、蒸発器，精製器を通ってバルブマニーホールドボックス（ＶＭＢ）
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と呼ばれる中継ボックスから各プロセス装置に供給される。特殊材料ガスはボ
ンベからシリンダーキャビネットを通してＶＭＢに供給され、そこから各プロ
セス装置に供給される。圧力・流量により多種多様なバルブが使用されている。
液化ガスタンク・蒸発器・精製器・シリンダーキャビネット・ＶＭＢ・各種プ
ロセス装置には圧力・流量・サイズの多種多様なバルブが数多く使用されてい
る。 
半導体製造工場のガス供給システム
プロセス装置
プロセス装置
シリンダーキャビネット
VMB
ガス容器（特殊ガス）
低圧ﾊﾞﾙﾌﾞ（１MPa）
・低圧ﾀﾞｲﾚｸﾄﾀﾞｲﾔﾌﾗﾑﾊﾞﾙﾌﾞ
・UJR継手等
中・低圧ﾊﾞﾙﾌﾞ
（１～５MPa)
・低圧ﾀﾞｲﾚｸﾄﾀﾞｲﾔﾌﾗﾑﾊﾞﾙﾌﾞ
・高圧ﾀﾞｲﾚｸﾄﾀﾞｲﾔﾌﾗﾑﾊﾞﾙﾌﾞ
・UJR継手等
高圧ﾊﾞﾙﾌﾞ
・高圧ﾀﾞｲﾚｸﾄﾀﾞｲﾔﾌﾗﾑﾊﾞﾙﾌﾞ
・UJR継手等
低圧ﾊﾞﾙﾌﾞ（１ MPa ） 液化ガスタンク
蒸発器タンクローリ
精製器
除外装置
ｽｸﾗﾊﾞｰVMB
（１６．２～２０．５MPa)
 
図２－１ 半導体製造装置用ガス系 
 
 
２．２  バルブの変遷 
 
半導体産業の初期（１９８０年頃）にはほとんどの装置が海外、特に米国製
で当然そこに使用されるバルブ類は海外のメーカのもので、国内には半導体用
バルブと呼べるものはなかった。半導体プロセスの要求から、バルブの設計思
想を作り上げ、それに基づきバルブの開発を行ってきた。以下に電子デバイス
製造用ガス供給バルブの変遷について、主な設計思想ごとにまとめ、説明する。 
 
 
２．２．１  オイルフリー ～ 内ネジ式バルブから外ネジ式バルブへ ～ 
 
 半導体産業の当初は仕様が明確でないため、一般産業に多く使用されていた
内ネジ式と呼ばれる、弁棒を開閉するためのネジ部が流体と接触する接ガス部
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にあるグランドパッキン構造のバルブが使用された（図２－２）。通常ネジ部に
は開閉に伴う焼き付き防止のため、グリスを塗布している。当時の半導体仕様
への対応は、ネジ部のグリス（オイル）を布で拭き取り、極力グリスの影響が
出ないようにしたものであった。ごみはフィルタで除去できるがグリス（オイ
ル）はフィルタでは除去出来ず、半導体製造で使用される高純度ガスの汚染や
ウェーハ表面へオイル分が付着してしまうためであった。しかし、製造上グリ
ス（オイル）を薄く一定に塗布することは難しく、又完全なオイルフリーでは
無いため、接ガス部外に弁棒を開閉するためのネジ部を有する外ネジ式のグラ
ンドパッキン構造のバルブが使用されるようになった。これによりオイル分に
よる汚染の問題は無くなった。また、バルブ内部は超精密洗浄により機械油や
汚れを完全に除去したため、接ガス部に油脂分の無い完全禁油のオイルフリー
の仕様を実現した。          
内ネジ式 外ネジ式
ステム
ネジ部
グランド
パッキン ステム
ネジ部
グラン
ドパッ
キン
 
図２－２ グランドパッキン構造 
 
２．２．２  外部リークフリー ～ ベローズバルブ ～ 
 
 その後、大気中に含まれる酸素、水分による内部流体ガス汚染防止のため、
又内部流体による生成物及び腐食防止のため、外部リークフリーのバルブが要
求されるようになった。半導体製造に使用されるガスは、大気中の水分と反応
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して生成物を作る腐食性の高いハロゲン化物（たとえば、塩化水素、臭化水素、
塩素）や大気と触れると発火及び生成物を生じるシラン、ホスフィンなどの水
素化物化合物があり、外部リークを起こすバルブは保安・安全面で使用できな
くなった。通常の手動バルブはハンドルを回し全閉・全開を行う構造であり、
回転する弁棒との外部シールはグランド式パッキン構造を採用していた。シー
ル性を良くするため、樹脂が使用されるが、弁棒の締付け力はグランドパッキ
ン部の樹脂の応力緩和により、時間の経過と共になくなり、内部流体が外部へ
リークするいわゆる外部リークが発生する。それを防止するためには定期的な
増し締め作業が必要であるが、半導体工場では非常に多くのバルブが使用され
ているため、それを実施するには膨大な作業費用がかかり現実的では無く、外
部リークの問題を常に抱えていた。また、従来の手動バルブではなく、半導体
製造装置の中には、エアオペレートバルブが使用され、耐久回数は数十万回と
言われグランドパッキン方式では外部リークフリーは達成するのは難しい状況
になってきた。そこで、外部リークを防止する構造としてパックレス（パッキ
ンレス）構造のバルブへと移行していった。パックレス構造の代表的なバルブ
がベローズバルブと言われるものである（図２－３）。ベローズバルブに使用さ
れるベローズは０．１ｍｍ程度の薄い金属板から蛇腹状に成形された部品で、
縦方向に伸縮することができ、フランジ若しくはステム側に溶接することによ
り、バルブ開閉時のリフト分を縦方向の伸縮で吸収することでバルブの開閉を
可能とし、同時に外部リークを防止することが出来る構造となっている。当初
はシール性の良さからガスケット部には樹脂が採用されていたが、樹脂の透過
レベルのリーク量（５×１０-８Ｐａ・ｍ３/ｓ）でも問題とされ、最終的にはフ
ランジのシール部にニッケル等のメタルガスケットを使用することによって外
部リークを完全に防止する構造とした（５×１０-１２Ｐａ・ｍ３/ｓ以下）。ベロ
ーズバルブの開発により外部リークフリーという問題は解決した。 
ベローズバルブは、ベローズの内面に接ガスするタイプと、外面に接ガスす
るタイプの２種類に分けられる。すなわち内圧ベローズと外圧ベローズである
（図２－４）。同じベローズバルブであっても内圧ベローズでは、研磨が難しく、
十分な洗浄ができない。それに比べて外圧ベローズは構造上研磨や洗浄がしや
すく、外観検査により研磨・洗浄の状態が一目で確認できるようになった。ク
リーン化に対しては外圧ベローズが有効であることが明確になり、市場では外
圧ベローズバルブが採用されるようになった。 
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バルブボディ
樹脂シート
ステム
ステム
外部シール
メタルガスケット
ベローズ
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フランジ
 
 
図２－３ ベローズバルブ構造  
 
 
 
図２－４ ベローズ構造  
左図：内圧タイプ 、右図：外圧タイプ 
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２．２．３  パーティクルフリー～研磨技術～ 
 
半導体デバイスの高性能化に伴い、使用されるチューブの内面粗度(0.7μｍ
以下)が改善され、バルブへのパーティクルフリーの要求が出てきた。バルブの
パーティクル特性が議論された時、はじめからガス供給系内に存在するもの（付
着残留パーティクル）とバルブ操作及び摩耗・腐食等により発生すものがある
と考えた。半導体製造用バルブとしてパーティクルを低減するには、以下の３
つの指針を達成する必要がある。 
① はじめから存在するパーティクルを少なくする。 
② バルブ内部から発生するパーティクルを少なくする。 
③ 発生したパーティクルを除去しやすくする。 
①を達成するため、内表面粗さをＲｍａｘ０．７μｍ以下にする特殊表面処理
技術（ＵＰ処理）を開発し、バルブ内表面に導入した[2-2]。Ｒｍａｘとは、Ｊ
ＩＳ Ｂ ０６０１－１９８２の旧規格において最大高さを表す記号となる。最
大高さは、断面曲線から基準長さだけ抜取った部分の平均線に平行
な２直線で抜取り部分をはさんだとき，この２直線の間隔を断面曲
線の縦倍率の方向に測定して，この値をマイクロメートル（μｍ）
で表したものをいう[2-3]。  
②を達成するために、ベローズバルブでは、シート部の改良により開閉時に発
生するパーティクルを低減した。ベローズバルブは樹脂シートをステムの先端
に取り付け（カシメ）、円錐状の樹脂シートをバルブボディ側のコニカルシート
と呼ばれるテーパー形状のシート部に押し込む構造であったが、シート面の研
磨、機械加工による加工精度の向上により、摩擦によるパーティクルの発生を
低減させた。 
③については、２．２．４で述べるウルトラクリーンバルブ：ダイレクトダイ
ヤフラムバルブの所で詳細について述べる。ベローズバルブに研磨処理を導入
することで、バルブ開閉時に発生するパーティクル（0.1μｍ以上）を 1ヶ以下
/１開閉までは追い込むことができた。しかし、デザインルールの微細化ととも
に、さらなる高性能化・ウルトラクリーン化が必要となり、ドライダウン、ガ
ス置換特性の改善及びパーティクルのさらなる低減を行う必要が出てきた。 
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２．２．４  ウルトラクリーンバルブ～ダイレクトダイヤフラムバルブ～ 
 
 さらに性能アップの要求があり、ドライダウン特性、ガス置換特性の向上、
パーティクル発生量の低減のため、新たに開発したのが現在の主流となってい
るダイレクトダイヤフラムバルブである[2-2] [2-4]。このダイレクトダイヤフ
ラムバルブはクリーン化バルブとしての要件を一番良く満足しているバルブ構
造となっている。 
 
 
２．２．４．１ ダイレクトダイヤフラムバルブの構造 
図２－５にダイレクトダイヤフラムバルブの構造図を示す。 
 
図２－５ダイレクトダイヤフラム構造図 
 
ダイレクトダイヤフラムバルブでは、高強度高弾性の円盤状金属薄膜(ダイヤ
フラム)を採用し、外部に対するシールとともに弁座部の閉止を行う構造とした。
また、従来のベローズバルブ等ではステム部に樹脂シートをカシメにて形成し
ていたが、ダイレクトダイヤフラムバルブでは、ボディ部に樹脂をカシメにて
形成し、シート部とした（図２－６）。これにより、接ガス部に余分な部品をも
たない非常にシンプルな構造となり、内容積、内表面積の極小のダイレクトダ
イヤフラムバルブが完成した。 
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図２－６ カシメ技術 
 
２．２．４．２ ダイヤフラムの材質について 
半導体に使用されるダイヤフラム材のニッケル―コバルト合金について、述
べる。半導体用としてダイヤフラム弁が採用されたのは、ベローズ弁の後であ
った。当時、既に一般産業ではダイヤフラム材としてステンレス鋼、インコネ
ル７１８、析出硬化型ステンレス鋼等が他業界で使用されていた。ほとんどが
手動バルブでその耐久回数は数百回から数千回程度で非常に少なかった。又、
バルブ構造もダイヤフラムは外部シールが主目的で、弁体に樹脂シートをカシ
メ、接ガス部に設けたバネによりダイヤフラムを押し上げる構造になっていた。 
（図２－７） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図２－７ ダイヤフラムバルブ構造比較 
バルブボディ
ダイヤフラム
シート材料
外部シール部
弁座シール部 
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半導体製造では各種ガスが使用され、中には腐食性の高いハロゲン系のガス
が使用されるため、配管、配管機器（バルブ、継手、レギュレータ等）の接ガ
ス部分には耐食性に優れたＳＵＳ３１６Ｌ材が使用される。そのため、当初は
ダイヤフラム材料としてステンレス鋼が使用された。しかし、半導体用のダイ
ヤフラム弁は自動化、クリーン化が進み、耐久性、パーティクルフリー、内容
積極小の要件よりダイレクトダイヤフラム構造のものが主流となった。ダイレ
クトダイヤフラム構造のバルブはダイヤフラムが外部シールと弁座シールを兼
ねる構造のため、ダイヤフラム材に要求される項目として、耐食性、バネ特性、
疲労限度の高い材料が要求されることになった。この要件を満たす最高の材料
として、ダイヤフラムには半導体業界ではニッケル―コバルト合金が使用され
ている（表２－１）。 
 
 
表２－１ ダイヤフラム材質比較 
材質 引張り強さMPa 伸び率 硬さ(Hv)
密度
g/cm3
線膨張係数/℃
(20 to 50℃)
ｲﾝｺﾈﾙ718 1380 21% (423） 8.19 12.3X10-6
析出硬化型
ｽﾃﾝﾚｽ鋼
（15-7PH鋼）
1000 7% 310 7.73 10.8X10-6
SPRON100 Up to 2156 3.00% 600 8.3～ 8.6 12～13X10-6
SPRON510 Up to 2940 3.00% 800 8.5～8.7 12～13X10-6
 
 
 
２．３  ダイレクトダイヤフラムバルブの特性 
 
半導体製造装置では各種ガスを使い、ウェーハ上で成膜、エッチング、露光
等を行う。処理も連続プロセスで実施されるため、ガス置換特性、水枯れ特性
（ドライダウン）、パーティクルの発生等が特に重要な要素となる。 
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２．３．１  ガス置換特性 
   
半導体製造用バルブは、ガス供給系を構成する部材として、デッドスペース
フリー、実効表面積の極小を実現しなければならない。少しでも、デッドスペ
ースあるいは表面粗度の粗い部分が存在すると、その部分でガス純度が律速し
てしまうためである。バルブのガス置換特性について測定した。 
測定に用いた実験装置の測定系を図２－８に示す。ガス置換特性の測定は、
供試品バルブに供給するガスをヘリウムから窒素に切り替えた後の窒素ガス中
の残留ヘリウムを四重極質量分析計（Ｑｍａｓｓ）にて測定した。供給ガス流
量はデッドスペースの影響を見やすくする為に、それぞれ１０ｓｃｃｍと少な
い流量とした。また、リファレンスとして同容量の配管についても測定した。
図２－９に測定結果を示す。ダイレクトダイヤフラムバルブはリファレンスチ
ューブと同等の傾きで減少し、速やかに置換されているのに対して、ベローズ
バルブは窒素ガスに置換するまでに１５０秒以上の時間を要していることがわ
かる。これはバルブ内のデッドスペースの違いに起因すると考える。ダイレク
トダイヤフラムバルブは同等長さのチューブと同等のガス置換特性を持つこと
より、ダイレクトダイヤフラム構造のバルブの開発により、ガス置換特性の話
は無くなり、議論されなくなった。 
 
 
 
図２－８ ガス置換特性測定系 
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図２－９ ガス置換特性測定結果 
 
 
２．３．２ 水枯れ特性（ドライダウン） 
 
水枯れ特性の測定に関しては、ＡＰＩＭＳ（Atmospheric Pressure Ionization 
Mass Spectrometer:大気圧イオン化質量分析器）にて測定した（図２－１０）
［2-5］。供試品への供給ガスＡｒは１．２ＳＬＭとしている。クリーンルーム
雰囲気からの供試品の水枯れ特性の結果を図２－１１に示す。ダイレクトダイ
ヤフラムバルブではガス供給後約２０分で１０ｐｐｂを達成しているのに対し
て、ベローズバルブでは約１時間要することが分かった。この違いはベローズ
バルブ（内容積１．１１ｃｃ）とダイレクトダイヤフラムバルブ（内容積０．
３１ｃｃ）の内容積の差と実効表面積及びデッドスペースが影響していると考
える。 
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図２－１０ 水枯れ特性測定結果 
 
 
 
図２－１１ 水枯れ特性測定結果 
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２．３．３ パーティクル特性 
 
各種バルブのパーティクルを測定するために、パーティクル測定装置を開発
した。バルブの機能の一つとして全開、全閉を行うが、開閉動作によるパーテ
ィクル計測が可能となるものである。図２－１２に示すような２重管方式を採
用し、バルブが全閉の状態でもパーティクルカウンターにガスが一定流量に安
定して流せるようにした。供試品の出口の配管とパーティクルカウンターの入
口配管内を等速になるように、供試品に流す流量を設定し、供試品を流れたガ
スは全てパーティクルカウンターに全量吸引することが特徴となっている。こ
の装置を導入することにより、出荷製品の開閉時のパーティクル量の測定が可
能となった。各種バルブを開閉した際に発生するパーティクルの測定結果を図
２－１３に示す。 
 
 
 
 
図２－１２ パーティクル測定系 
 
 
 
 
 
 
電子デバイス製造用ガス供給バルブの高性能化に関する研究 
28 
 
 
 
ダイレクトダイヤフラムバルブ
3000回開閉毎の
ﾊﾟｰﾃｨｸﾙｶｳﾝﾄ合計
1
10
100
1000
0 3 6 9
（個）
作動回数 （×104回）
Item No.ﾒｶﾞ-1 No.2
Particle Size >0.1µm
0
1
10
100
1000
0 3 6 9
（個）
作動回数 （×104回）
Item No.ﾒｶﾞ-1 No.1
Particle Size >0.1 µm
0
 
 
1
10
100
1000
10000
0 3 6 9
（個）
作動回数 （×104回）
Item No.ｼﾘﾝﾀﾞｰﾍﾞﾝ No.3
Particle Size >0.1µm
0
1
10
100
1000
10000
0 3 6 9
（個）
作動回数 （×104回）
Item No.ｼﾘﾝﾀﾞｰﾍﾞﾝ No.4
Particle Size >0.1µm
0
ベローズバルブ
3000回開閉毎の
ﾊﾟｰﾃｨｸﾙｶｳﾝﾄ合計
 
 
 
試料No. バルブ構造 No.１ No.２
パーティクル数１開閉あたり
（対象粒径： ０．１μｍ以上）
ダイレクトダイヤフラム
バルブ ０．０４２ ０．０２３
ベローズバルブ ０．３１０ ０．１６７
 
 
図２－１３ パーティクル測定結果 
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２．３．４ 半導体製造用バルブ 
 
以上、半導体製造用バルブの変遷については、外部リーク、パーティクル、
耐久性等の特性を図２－１４にまとめた。 
要求項目
グランド式(パッキン)
バルブ
内圧ベローズバルブ 外圧ベローズバルブ ダイレクトダイヤフラム
バルブ
使用温度 －１０～８０℃ － －１０～８０℃ －１０～８０℃
外部リーク量
（Pa･m3/s） 1×10
-6以下 5×10-10以下 5×10-10以下 5×10-10以下
パーティクル
（対象粒径：
0.1μm以上）
約３万個／開閉 約１万個／開閉 1個以下／開閉 0.1個以下／開閉
耐久性（実績） 300回以上 － 100万回以上 400万回以上
その他 ｶﾞｽ置換特性（ガス溜り、ガス切り替え）
外部ｼｰﾙ部品
樹脂製ﾊﾟｯｷﾝ
・外部ﾘｰｸﾌﾘｰ
外部ｼｰﾙ部品
ﾒﾀﾙｶﾞｽｹｯﾄ&
ﾍﾞﾛｰｽﾞ化
・ﾊﾟｰﾃｨｸﾙ及び
ｶﾞｽ置換特性改善
外圧ﾍﾞﾛｰｽﾞ構造
・ﾊﾟｰﾃｨｸﾙ及び耐久性
ｶﾞｽ置換特性改善
ﾀﾞｲﾚｸﾄﾀﾞｲﾔﾌﾗﾑ構造
赤：流路
樹脂
シール
ベローズ
1/1000
1/10,000 1/10
4倍
ダイヤ
フラム
ベローズ
 
 
図２－１４ バルブの変遷 
 
 
 
２．４ ウルトラクリーンバルブの評価手法 
 
 半導体製造用バルブが満たすべき仕様は非常に厳しい。その要求を満たすた
めのバルブの改善改良を行ってきた。しかしバルブ等のガス供給系の機器の性
能を向上させるためには、それを正確に測定するための分析装置及び分析手法
の開発が必要であった。分析装置及び測定技術が向上し、現在ではパーティク
ルフリー、外部リークフリー、シートリークフリー、放出ガスフリー等のクリ
ーン化技術が完成している。本節ではそれの分析方法・技術について、例をあ
げて述べる。 
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２．４．１ 外部リーク、シートリーク測定 
 
 半導体製造で使用するガスは非常に反応性に富むガスが多い。リークがあり
酸素や水分がガス系に入り込めば、ハロゲン系ガスであれば腐食が発生し、自
然発火性ガスであれば生成物が発生しパーティクルや汚染等の原因となる。ま
た大きなリークであれば、外部漏洩し、事故や人災の原因に成りかねない。ガ
ス供給系ではリークは１か所でもあってはならない。そのため、ガス供給系部
材の外部シールはメタルガスケットで行うようになった。四重極質量分析計を
応用したＨｅリークディテクタの検査でも、５×１０-１２Ｐａ・ｍ３/ｓ以下のリ
ーク量を達成している。これは、１０年封止しつづけても１ｐｐｍにも満たな
い量である（４．４×１０-８ｃｃ（大気圧換算））。現在ではバルブ等単体機器、
ガスパネル等で、Ｈｅリーク検査を実施しても、外部リークはまず存在せず、
安心して使用できるようになった。 
 また、シートリークについてもＨｅリークディテクタが使用されている。室
温で標準的に使用しているバルブは樹脂シートを使用している。この場合には
Ｈｅ分子が小さいため、時間・圧力・温度によっては樹脂を透過してしまう。
図２－１５はバルブ１次側からＨｅで圧をかけたときの透過リークを示してい
る。ＰＦＡ樹脂では透過リークレートが大きく、ＰＣＴＦＥの約１０倍となっ
ている。樹脂シートの材料の選定については注意が必要である。 
ただし、現場でよく使用されるガスは分子量が大きいため、実際のガスの透過
量はＨｅガスに比べて小さくなる。 
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図２－１５ 透過リーク測定結果 
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２．４．２ 放出ガス測定 
 
バルブ、配管等の内表面に電解研磨を施すことによって実効表面積は極小と
なった。これにより水分を始めとする放出ガスは格段に減少した［2-6］。ガス
供給系としてバルブ、流量制御器、レギュレータ等の流路に可動部を有する部
分には放出ガスの多い樹脂材料がある。それでも、現在ではガス供給系からの
放出水分量は数ｐｐｂ程度となっている［2-7］。放出ガスの分析は露点計もあ
るが、バラツキが大きい、検出時間が長い等の欠点あり、また放出ガス中に含
まれる酸素や有機物の測定ができない等の理由により、ＡＰＩＭＳを使用した。
ＡＰＩＭＳはＨｅリークディテクタ同様に四重極質量分析計（Ｑｍａｓｓ）を
使用している。Ｑｍａｓｓは高感度な分析は可能ではあるが、数ｐｐｍの分析
が限界であり、ガス供給系としてはこれ以下の分析が必要である。そのため、
ＡＰＩＭＳでは、大気圧にてイオン化させた分子をイオン交換反応によりガス
成分の感度を向上させ測定を行っている。例えばキャリアガスにＡｒを使用し、
そこに含まれるイオン化エネルギーの低い水分、酸素、有機物のイオンを増大
させＱｍａｓｓで分析している。イオン交換反応を利用することで格段に高感
度化を図り、１ｐｐｂ以下の分析も可能となっている。 
 
 
２．４．３ ガス置換特性 
 
 ガス供給系にデッドスペースがあると、ドライダウン特性はガス純度の劣化
を引き起こしただけでなく腐食の原因にもなる。さらに、各半導体プロセスの
高速化が望まれているが、デッドスペースが存在すれば、前のプロセスに使用
したガスをすばやく切り替えることができない。思い通りのプロセスを行うた
めには、ガス供給系に存在するデッドスペースの影響を調べ、プロセスに影響
しないことを評価する必要がある。ガス置換測定系は図２－８に示している。
Ｑｍａｓｓにて測定を行った［2-8］。正確な測定をするため、流量校正を行っ
たマスフローコントローラを使用し、オーバーシュートによる流量変動をなく
すために切り替え前にもガスをパージし続け、バルブの切り替えシーケンスに
従ってガスを切り替えるようにした。切り換え用に２連３方ブロックバルブを
採用し測定系のデッドスペースを小さくし、またＱｍａｓｓへの取り込み部に
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極微量調整ができ、デッドスペースを極小化した専用のサンプリングバルブを
採用したことによって再現性の有る信頼性の高いガス置換特性データを取るこ
とができるようになった。 
 バルブは配管と異なり流路形状が変わるため、流速やコンダクタンスが変わ
る。またベローズやダイヤフラムなどの可動部を有するため、少なからずデッ
ドスペースが存在し、流速が極端に遅くなる所が存在する。Ｑｍａｓｓを備え
たガス置換特性測定装置によってデッドスペースの影響が明らかになった。 
 
 
２．４．４ パーティクルの測定 
 
 ガス供給系の内表面に電解研磨することで、それまでに比べて飛躍的にパー
ティクルを大きく低減させることができるようになった。しかし、バルブは可
動部を有し、ガスの供給停止を行う。シートするにはパーツ同士が接する必要
があるため、パーティクルを減らすのは一番困難な機器であった。電子デバイ
ス製造用ガス供給バルブにするためにはパーティクルを正確に分析できる手法
の確立が必要であった。パーティクルの測定にはレーザーパーティクルカウン
ターを使用している。このカウンターでは０．０７μｍ以上のパーティクルを
測定することが可能である。バルブの測定に関してはバルブ開となっている状
態では、一定流量のガスがパーティクルカウンターに供給できるため定常的な
測定が可能である。しかしバルブを開閉させるとパーティクルカウンターに入
る流量が変化し、正確なパーティクル測定ができない。パーティクルカウンタ
ーに入り込む流量を変動させないことが重要である。そこで図２－１２に示す
装置を作製した。サンプリング管は、二重配管構造とし、内部配管は供試品か
ら、外部配管には希釈ガスを流し込んでいる。供試品バルブが閉となり流量が
変動したときに、希釈ガスラインから補うようにし、常にパーティクルカウン
ターに一定流量（２８．３Ｌ／ｍ、１ｃｆ）が流れるようにした。また、供試
品バルブ内を流す流路はパーティクルカウンター入口部配管内と等速となるよ
うに流量を設定し、供試品ラインの先に取り付けたチューブからのパーティク
ルがパーティクルカウンターに確実に吸引されるよう、先端部の径と隙間を決
定している。バルブからのパーティクルのみをカウントするために外部配管・
内部配管にはフィルタを取り付け、外部からのパーティクルが混入しないこと
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を確認している。このようにして全量吸引式のパーティクル測定が完成し、バ
ルブ開閉に伴うパーティクルの正確な測定が可能となった。その装置の開発に
より、バルブからの発生するパーティクルを一掃することができ、現在ではダ
イレクトダイヤフラムバルブでは０．１個/１開閉を保証して出荷できるように
なった。 
 
 
２．５  さらなる高性能化への課題 
 
 近年、半導体プロセスにＡＬＤが多く導入されるようになった。ＡＬＤプロ
セスには独特の仕様により、新たなバルブの仕様が発生した。ＡＬＤプロセス
はウェーハ表面で化学反応した反応ガスを表面に吸着させることにより原子層
レベルの薄膜を生成するもので、二種類以上のガス及びガス状の高温材料を反
応室に交互に供給する。そのため、バルブに求められる要求は高耐久化・高速
応答・高温対応である。また、ＬＥＤ業界、有機ＥＬ業界にＭＯ(Metal Organics、
有機金属)材料等の高沸点化合物が広く使用されるようになり、プロセスに使用
される材料によっては３００℃以上の仕様要求がでてきた。 
 
 
２．６  まとめ 
 
 半導体製造に求められる仕様にもとづき、各種バルブを開発してきた。オイ
ルフリー、外部リークフリー、デッドスペースフリー、パーティクルフリー、
アウトガスフリーを実現するダイレクトダイヤフラムバルブまでの変遷とその
特性についてまとめた。 
またバルブの開発ともにバルブの性能を正確に評価できるシステムも同時に
開発を行った。これらの技術によりバルブの性能の飛躍的な向上と製品として
のバルブの安定供給が可能となった。 
 半導体プロセスは新たな局面を迎え、それに伴ってさらなるバルブの要求が
高まった、次章以降では、さらなるバルブ高性能化について検討を行う。 
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第３章  
電子デバイス製造用ガス供給バルブの高性能化 
 
 
 
３．１ はじめに 
 
 第２章では、電子デバイス製造用ガス供給バルブの変遷とダイレクトダイヤ
フラムバルブの構造・性能について述べた。近年、半導体プロセスにＡＬＤプ
ロセスが多く導入されるようになった。ＡＬＤプロセスには今までとガスの流
し方が異なり、新たなバルブへの要求仕様が発生した。本章ではＡＬＤプロセ
スへ対応するため、バルブの高性能化を行った結果について述べる。 
 
 
３．２ ＡＬＤプロセスとバルブ仕様 
 
３．２．１ ＡＬＤプロセス（Atomic Layer Deposition、原子層堆積法） 
 
ＡＬＤは、被覆性の高い薄膜を生成する技術であり、様々なアプリケーショ
ンへ応用されている。ＡＬＤはその過程が表面化学反応を利用しているため、
一原子層レベルのコントロールができ、ナノレベルでの膜厚制御が可能となっ
ている。また、原子層を一層ずつ積み上げるため、緻密かつ均一性に優れた成
膜ができるため、近年になって半導体プロセスにおいても、様々なプロセスで
利用されるようになってきた[3-1][3-2][3-3][3-4]。 
ＡＬＤプロセスは図３-１のような工程で成膜が進められる[3-5][3-6][3-7]。
トリメチルアルミ(ＴＭＡ)を前駆体(プリカーサ)とした例について説明する。 
①前駆体を供給、基板表面に吸着させる。 
②気相中の過剰な前駆体を不活性ガスでパージし取り除く。 
③基板に酸化種(酸素等)を供給し、基板に吸着した前駆体と反応。 
反応により副生成物（ＣＨ４）が発生。 
④反応で発生した副生成物及び余った酸化種を取り除く。 
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図３－１ ＡＬＤプロセス 
 
ＡＬＤプロセスで①～④の工程を繰返し、目的とする膜を堆積させていく。し
たがって、ガス供給系としては、前駆体、不活性ガス、酸化種ガスを連続して
切り替え、反応炉（チャンバ）内へ供給することになる。ＡＬＤプロセスは基
板上の気相雰囲気を短い時間で変化させてプロセスを行う。現在以下の２つの
プロセスがある。 
 
ガス高速切替式：バルブの連続動作によってチャンバ内のガス組成を高速 
に変化させる方法 
回転式[3-8]：チャンバ内を幾つか部屋に区切り、プリカーサ、パージガス、 
      酸化種のガスをそれぞれ供給する。ウェーハを回転させ異なる 
チャンバ内を次々と回っていく間に一連のＡＬＤプロセスを 
行う方法。 
 
ガス高速切替式では、プロセス時間はガス切替、到達時間及び排気時間で律速
される。また同一チャンバ内にプリカーサと酸化種を流すために汚染しないよ
うに十分なパージが必要となる。しかし基本的にはガス切替のみでプロセスが
できるので比較的簡単にできる。 
 
 
① ② ③ ④
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回転式では、ガス供給としては連続して供給するのみであるが、ウェーハを
回転させる機構が必要であり、また各部屋に他のガスが入り込まないように供
給用ノズル、排気ポートを設定する必要があり難しい。また非常に高価な材料
ガスを流し続けるためコスト的、省資源的には問題が残る。 
現在のところ、両方が検討されているが、ガス高速切替式の方が主流となっ
ている。このため本論文ではガス高速切替方式に対応したガス供給系バルブに
ついて検討を行う。 
この方式では、今までの半導体プロセスは一度ガスを流すと比較的長い間供
給し続けていたが、今回のＡＬＤプロセスでは、次々と連続してガスを切り替
えて供給することになる。ガスの供給の仕方が異なることになり、今までと違
ったバルブ性能が必要となる。 
 
３．２．２  ＡＬＤプロセス向けバルブに要求される仕様 
 
３．２．２．１ 高温化 
 
ＡＬＤプロセスに使用される前駆体は、酸素や窒素を含む化合物と反応しや
すい金属化合物が用いられ、半導体プロセスにおいては、トリメチルアルミ、
四塩化チタン、六塩化二ケイ素、テトラキスエチルメチルアミノハフニウム等
の金属材料が使用されている(表３－１)。トリメチルアルミはＡｌ２Ｏ３膜を作
り、Ｈｉｇｈ－Ｋ膜及び絶縁膜になる。四塩化チタンはＴｉＮ膜を作り、拡散
防止膜及び絶縁膜になる。六塩化ニケイ素はＳｉＯ２膜及びＳｉ３Ｎ４膜を作り、
絶縁膜になる。テトラキスエチルメチルアミノハフニウムはＨｆＯ２膜を作り、
Ｈｉｇｈ－Ｋ膜になる。これらの材料は、高沸点化合物であり、室温で液体状
態である。プロセスチャンバ内に供給するには、蒸気圧を高くする必要があり、
ガス供給系としては高温ラインが必要となってくる。ただし、温度２００℃を
超えるとその発熱反応により、熱重合、熱分解などの変質で発生する析出物が
パーティクル汚染の原因となるため注意を要する。又、表３－１の沸点をみる
と、ＴＭＡは１２７℃、ＴｉＣｌ４は１３６℃、ＨＣＤは１４４℃である。ＴＥ
ＭＡＨは０．１Ｔｏｒｒで７０℃以下であり、チャンバに安定に供給する為に
は十分な差圧を確保する必要がある。バルブとしては２００℃の高温仕様のも
のが必要となってくる。[3-9] 
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表３－１ 使用材料 
 
名称
TMA TiCl4 HCD TEMAH
トリメチルアルミ 四塩化チタン 六塩化ニケイ素 ﾃﾄﾗｷｽｴﾁﾙﾒﾁﾙ
ｱﾐﾉﾊﾌﾆｳﾑ
膜名 Al2O3 TiN SiO2、Si3N4 HfO2
膜の用途
High-K
絶縁膜
拡散防止膜
絶縁膜
絶縁膜 High-K
化学式 Al(CH3)3 TiCl4 Si2Cl6 Hf[N(CH3)(C2H5)]4
分子量 72.09 189.7 268.9 411.89
沸点（℃） 127 136 144 0.1Torr＠70℃
融点（℃） 15.4 -24 -1 ＜-50
 
 
 
３．２．２．２  高速化 
 
 バルブの高速化とは、図３－２のようにＣＬＯＳＥからＯＰＥＮ、ＯＰＥＮ
からＣＬＯＳＥまでにかかる時間を限りなく早くすることである。ただ現在使
用されているバルブはエア駆動方式のため、電磁弁の応答時間、電磁弁のＣｖ
値、チューブ長さ（容量）、アクチュエータ内容積等の影響があり、仕様として
は１００ｍｓ以下となっている。ＡＬＤプロセスではガス供給、吸着・反応、
排気の工程が繰返し実施される（図３－３）。プロセスの高速化を図るためには、
必然的にバルブの開閉時間の高速化が求められてくる。チャンバへのガス供
給・排気はガス流量・チャンバ圧力・ポンプ排気速度等の種々のパラメータが
あるが、現状バルブの開閉シーケンスは数秒程度で実施されている。しかし、
ＡＬＤプロセスでは数秒で１プロセスを実施している所もあり、よりバルブ開
閉速度の高速化が望まれている。筆者による市場調査では大手装置メーカでは、
バルブ開閉のシーケンスを１００ｍｓで実施したいとの要望があり、バルブ開
閉時の応答速度はそれぞれ２０ｍｓ以下のご要求がある[3-10]。 
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図３－２ バルブの高速化について 
 
 
３．２．２．３ 耐久性能 
 
 ＡＬＤプロセスではガス供給、吸着・反応、排気の工程が繰返し実施される
ことは前節で述べた。バルブの耐久性に関しては１プロセスの時間、成膜厚さ
によって決定される。図３－３のＡＬＤプロセスよりバルブの耐久回数を試算
する。この図より最も開閉頻度の高いバルブはパージガス用バルブであること
が分かる。よってこのバルブの耐久回数がＡＬＤプロセス用バルブの必要仕様
となる。高速化により、必然的にバルブ開閉頻度が今まで以上に高くなり、開
閉耐久性の高いバルブが必要となる。 
 
図３－３ ＡＬＤプロセス用ガス供給系バルブのシーケンス例 
OPEN
CLOSE
２００１０００ 
TIME（ｍｓ）
２０ｍｓ
数秒 
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（耐久回数試算例） 
 
一般的なＡＬＤ成膜装置の場合は、短いサイクルタイムでもパルスのオーバ
ーラップを考慮すると１サイクルタイムは２．２秒と言われている。[3-11] 
１０ｎｍの酸化アルミニウム膜の成膜には、約１００サイクルを必要とする
ので、プロセス時間は約４分間になる。その間パージガス用バルブは４分間に
２００回開閉することとなり、１分間では５０回開閉となる。よって５０（回
開閉／分）×６０（分）×２４（時間）×２０（日）×１２（ヶ月）×０．６
（稼働率）では、１０,３６８,０００回開閉／年間となり約１０００万回が年
間の必要回数となる。 
今までより圧倒的に開閉耐久性の高いバルブが必要となった。上記記載のよ
うに、ＡＬＤプロセスに使用されるバルブでは、年間１０００万回を越える開
閉耐久性が必要となってくる。本研究では、バルブのメンテナンス性、ユーザ
ー要求を加味して、バルブの耐久性能を５０００万回とする。半導体製造装置
のガス供給系はメンテナンスのため、一度装置を大気開放すると大気水分によ
るガス純度低下や腐食生成物の発生を抑えるために、不活性ガスへのガス置換、
パージに多大な時間を要するため、極力バルブ等の機器の交換は避けたい傾向
にある。バルブ交換回数の低減と現在のバルブの実力、コストパフォーマンス
を考慮し、本研究ではバルブの耐久性能を５０００万回とする。 
一般的に金属材料を使用しているダイヤフラムはＳ－Ｎ曲線より、１０００
万回を超える繰返し耐久性が得られる疲労限度応力以下では、５０００万回で
も疲労破壊はなく高耐久性能を得られると考える。耐久性能で、ダイヤフラム
以外の駆動部品で特にバルブ寿命に影響を及ぼすのはアクチュエータ内部に使
用しているＯリング、ステムがある。Ｏリングはグリスアップによる摩擦抵抗
の低減とＯリングの線径に対しバルブストロークが非常に小さいことより、５
０００万回開閉してもＯリングの磨耗等による劣化の問題はないと考える。ス
テムは表面処理により焼付きは無くなり、スムーズに動くため、耐久的に問題
はないと考える。よって耐久性を５０００万回にしても設計的に可能と考える。 
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３．２．２．４ ＡＬＤプロセス向けバルブ仕様 
以上をまとめると表３－２のような仕様のバルブが必要となる。 
 
 
表３－２ ＡＬＤプロセス用バルブ仕様 
項目 現状（目標値）
安定した動作及び耐久性能 耐久性能：５０００万回以上
高温対応 ２００℃
応答性 ２０ms以下
シート性能の安定 ５×１０－１０ Pa・m３/s以下（５０００万回）
パーティクル特性
（対象粒径：０．０７μｍ） ０．１個以下／開閉（５０００万回）
 
 
 
３．３  高性能化 
 
３．３．１ 耐久性能の向上 
 
本節は、現在半導体製造で広く使用されているダイレクトダイヤフラムバル
ブの耐久性について述べる。今までプロセスは、バルブ開としてガスを供給し
プロセス開始、バルブを閉としてプロセス終了、という流れであったため、１
プロセスあたりのバルブの開閉は数回で十分であった。また、プロセス１回あ
たりの時間も数１０秒程度であったため、バルブとしての耐久性も数１００万
回程度で十分であった。しかし、ＡＬＤプロセスでは１開閉あたり１原子層と
いう計算となり、１プロセスあたり数十～数１００回という開閉回数となり、
圧倒的に開閉頻度が高くなった。また、１回あたりのバルブ開閉の時間も数秒、
より高速なプロセスが求められており、将来的には１サイクル１秒以下という
話も出てきている。現状のバルブ開閉耐久性では１年間での使用は厳しく、１
０００万回を越える耐久性が実際に必要となってきた。 
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バルブの耐久性を確認するため、ダイレクトダイヤフラムバルブを用いて繰
返し開閉試験を実施した。その結果、図３－３に示しているように、ダイヤフ
ラムが破断していることがわかった。 
 
 
図３－３ ダイヤフラム破断写真 
 
変位としては約１ｍｍ程度であるが１００万回を越える繰返し開閉動作によ
り、薄膜ダイヤフラムに疲労限度以上の応力がかかり、疲労破壊したと推察さ
れた。ダイレクトダイヤフラムバルブの耐久性の向上を図るためには、ダイヤ
フラムにかかる応力をなるべく低くする必要がある。金属材料では通常応力振
幅がある限界値以下になると疲労破壊しなくなる[3-12]。応力振幅を小さくす
る為には、ダイヤフラムの小径化あるいはダイヤフラムの開閉時の変位を小さ
くすればよい。しかし、バルブとしてはプロセスに必要とされる流量を確保す
る必要があり、ある程度の変位が必要である。Ｃｖ値（容量係数）を確保しな
がら、耐久性能を向上させる必要がある。 
Ｃｖ値とは、60°Ｆ（１５．６℃）の清水を弁前後の差圧を１ｐｓｉに保っ
て流したときの流量をＧ／ｍで表した値で、流れやすさを表す数値となる。 数
字が大きいほど流れやすくなる。（１ｐｓｉ＝０．０７ｋｇｆ／ｃｍ２、１Ｇ／
ｍ＝３．７８５Ｌ／ｍ） 
下式は気体状態での流体のＣｖ値算出式となる。 
 
P１＜２P２
P  221 PP
T15273Gｇ
4140
QCv 
 ).(
  
Q：流量(m3/h)
P1：上流圧力（MPa）
P2：下流圧力（MPa）
T：温度（℃）
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各種ダイレクトダイヤフラムバルブのＣｖ値特性を図３－４に示す。横軸は
バルブのリフト（全開状態で１００％、全閉状態を０％とする）とし、縦軸は
Ｃｖ値としている。それぞれの異なるダイヤフラム径についてプロットしてい
る。ダイヤフラム径１５、２０、２６ｍｍでそれぞれ全開時のＣｖ値は０．１
２、０．３０、０．６５となっており、目的とするＣｖ値を得るためにほぼリ
フトを最大の１００％としていた。 
ＡＬＤプロセスではＣｖ値は０．４５以上を求められたため、ダイヤフラム
径２６ｍｍのもので開発する必要がある。Ｃｖ値０．４５はバルブリフトでは
４０％の位置に相当する。 
0.000
0.100
0.200
0.300
0.400
0.500
0.600
0.700
0 20 40 60 80 100
Ｃ
ｖ
Valve Lift（％）
Diaphragm size of φ26
Diaphragm size of φ20
Diaphragm size of φ15
 
図３－４ 各サイズのダイレクトダイヤフラムバルブＣｖ特性 
 
Cv値０．４５（バルブリフト４０％）
 
図３－５ 各バルブリフトにおけるバルブ内部状態図 
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図３－５にバルブリフト１００％、４０％、０％におけるバルブの内部状態
図を示す。 
まず、それぞれのダイヤフラムを変形させたときにかかる応力解析を行った
[3-13]。 
 
３．３．１．１ ダイヤフラムの応力解析 
 
 金属材料の疲労強度と繰り返しの関係はＳ－Ｎ曲線図により得られる。そこ
で、バルブ開閉時にダイヤフラムにかかる応力の数値解析を行い実験結果と比
較することでバルブリフトが耐久性に及ぼす影響を検討した。 
 ダイヤフラムの応力解析のため、有限要素法（Finite Element Method）を用
いた。解析にはＮＸ Ｎａｓｔｒａｎを用いて、荷重時間履歴で境界条件、材
料条件、要素の接点変位を更新しながら追従させる陰解法非線形静解析
（Implicit Non-liner statics Method）を使用した。ダイヤフラムの接触アル
ゴリズムには拘束関数法（Constraint Function Method）を使用している。シ
ミュレーション条件を表３－３、シミュレーションに使用した材料の物性値を
表３－４に示す。図３－６にシミュレーション対象の略図を示す。 
 
表３－３ シミュレーション条件 
境界条件 リフト 1.20mm
内圧 1.0MPa
(流路側からかかる圧力)
拘束条件 完全拘束面 上 ダイヤフラム上面
下 ダイヤフラム下面
摩擦係数 ダイヤフラムーダイヤフラム間 μ＝0.3
ダイヤフラムーPCTFE間 μ＝0.05
 
表３－４ シミュレーションに使用した材料の物性値
パーツ Diaphragm シート
材質 Ni-Co Alloy PCTFEポリクロロトリフルオロエチレン
縦弾性係数(GPa) 206 1.03
ポアソン比(-) 0.281 0.40
0.2％耐力(MPa) 2086 31
引張強さ(MPa) 2156 31
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図３－６ シミュレーション略図 
 
シミュレーション（応力解析）を行い、その結果とダイヤフラム材のＳ－Ｎ
曲線からダイヤフラムの寿命予測を行った。Φ２６ｍｍのダイヤフラムをバル
ブリフト１．２ｍｍの条件で、有限要素法により応力解析した結果を図３－７
に示す。 
 
振幅応力分布（リフト1.20mm） 平均応力分布（リフト1.20mm）  
図３－７ 有限要素法による解析結果 
 
ダイヤフラムに生じる応力状態から、平均応力及び最大振幅応力を求め、修
正Ｇｏｏｄｍａｎの式から最大応力値を求めた。バルブリフトに対する最大応
力値を表３－５に示す。 
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表３－５ 各バルブリフトに対する最大荷重 
バルブリフト(mm) 最大応力σW(MPa)
1.20 952.9
1.08 868.2
0.96 800.0
0.84 776.1
0.78 760.0
0.72 745.4
0.60 714.3
0.48 620.3
0.36 476.4
0.24 321.4
0.12 151.7
 
０．１２ｍｍ毎にリフトを変化させ応力値をもとめた。リフトが大きくなる
に従い、ダイヤフラムにかかる最大応力も大きくなり、最大リフト１．２ｍｍ
の時で応力９５２．９ＭＰａとなった。又、各種サイズのダイヤフラムを用い
て同様の解析を行った結果を図３－８に示す。横軸は全リフトに対する割合を
パーセンテージで示している。ダイヤフラムにかかる最大応力はその変位が大
きいほど高くなる。また、ダイヤフラム径が大きくなるほどダイヤフラムにか
かる応力が増大していることが分かる。 
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図３－８ 各ダイヤフラムサイズに対する応力解析結果 
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図３－９にダイヤフラム材料のＳ－Ｎ曲線を示す。 
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図３－９ ダイヤフラム材料のＳ－Ｎ曲線 
この図から疲労限度は７５９ＭＰａになっている。シミュレーションで得ら
れたダイヤフラムにかかる最大応力値をＳ－Ｎプロットにあてはめ、ダイヤフ
ラムバルブの破断回数を予測した。リフト１．２ｍｍの時、最大応力値は９５
２．９ＭＰａとなり、Ｓ－Ｎ曲線より破断回数は１５０万回と予測される。リ
フト１．０８ｍｍの時、最大応力値は８６８．２ＭＰａとなり、Ｓ－Ｎ曲線よ
り破断回数は２５０万回と予測される。リフト０．９６ｍｍの時、最大応力値
は８００．０ＭＰａとなり、Ｓ－Ｎ曲線より破断回数は４００万回と予測され
る。リフト０．８４ｍｍの時、最大応力値は７７６．１ＭＰａとなり、Ｓ－Ｎ
曲線より破断回数は６００万回と予測される。次にダイヤフラムバルブのリフ
トと破断回数を予測したグラフを図３－１０に示す。ダイヤフラム径２６ｍｍ
の最大バルブリフト１．２ｍｍの時、その時の破断回数は１５０万回となる。
同様にバルブリフトが１．０８ｍｍ、０．９６ｍｍ、０．８４ｍｍの場合は、
破断回数はそれぞれ、２５０万回、４００万回、６００万回と予測される。バ
ルブリフトが小さくなるに従い、ダイヤフラムにかかる最大応力も低下し、そ
の結果耐久回数が増加している。Ｓ－Ｎ曲線から耐久回数１０００万回以上と
なる疲労限度応力は７５９ＭＰａであり、その時のバルブリフトは応力解析結
果から、０．７８ｍｍとなる。よってリフト０．７８ｍｍ以下でバルブを設計
すれば、寿命１０００万回以上の開閉回数を得られることになる。 
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図３－１０ ダイヤフラムバルブの破断予測 
 
３．３．１．２ 耐久試験による実験結果 
 
 所定のバルブリフトのダイヤフラムバルブを用いて応力解析と同じ条件下で
繰り返し開閉試験を実施した。その結果を表３－６に示す。リフト１．２ｍｍ
の場合、１５０万回で破断し、リフト１．００ｍｍの場合、２５０万回で破断
した。しかし、リフト０．８ｍｍ及び０．７５ｍｍの場合は１．５億回を越え
てもダイヤフラムは破断していない。この結果は破断予測曲線とほぼ一致して
いることがわかる。ダイヤフラムの応力解析結果をＳ-Ｎ曲線に適応することで
バルブの耐久回数を予測できることが実証できた。ダイヤフラムを適切なリフ
トに設計することにより、バルブの高耐久化を実現できることが明らかになっ
た。今回、開発したバルブはＣｖ値０．４５を確保する為バルブリフトは０．
５ｍｍであるので、５０００万回の耐久性を十分に持つことが確認できた。 
 
          表３－６ バルブリフトと耐久試験結果 
試験条件 バルブリフト 試験結果 
試験圧力：1MPa 
操作圧力：0.6MPa 
試験流体：窒素ガス 
試験温度：室温 
１．２０ｍｍ １５０万回にてダイヤフラム破断 
１．００ｍｍ ２５０万回にてダイヤフラム破断 
０．８０ｍｍ １．５億回ダイヤフラム破断なし 
０．７５ｍｍ １．５億回ダイヤフラム破断なし 
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３．３．１．３  バルブリフト調整機構 
 バルブのダイヤフラムを適切なリフトに設計することで、バルブの高耐久化
を実現できることがあきらかになったが、各種パーツが設計公差内であっても、
全体として数１００μｍ程度の誤差が発生することがある。十分な高耐久性を
得るためには数十μｍオーダーでのストロークの精密制御が必要である。その
為、部品の組合わせによる誤差を抑えるには、各部品の加工寸法公差を厳しく
する必要があり、コスト高になる。本バルブリフト調整機構により厳しい加工
寸法公差は必要がなくなる。バルブ組み立て後の精密なストローク調整は今ま
で出来なかったが、図３－１１に示すように、組立後に外部よりバルブリフト
を調整できる構造とした。これにより製品個々に調整することが可能なため、
個体差を極力抑えることが出来る。バラツキを抑えることにより製品性能の安
定化を図ることも達成できた。 
    
ロックナットを緩めて
アクチュエータを回せば、
バルブリフトが調整可能。
ボンネットのロックナット
（アクチュエータを回して
リフト設定後規定トルクで
締付け固定する。）
 
図３－１１ バルブリフト調整機構 
 
３．３．２ 高速化 
 
３．３．２．１  バルブ応答時間の実験系 
 
 現在、半導体製造に用いられるバルブはエア駆動式が多く使用されている。
これらのバルブは、バルブの外側に設置している電磁弁を電気信号の操作によ
り、目的とするバルブのアクチュエータにエアを供給・停止させ、動作を行っ
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ている。一般的に半導体装置に使用されるエアオペレーションバルブは、バル
ブから操作圧力の電磁弁まで、チューブで接続されている。エア駆動弁の応答
速度は、電磁弁Ｃｖ値、操作圧力、エアチューブ径及び長さ、アクチュエータ
内部容量等の様々なファクタがあり、電気信号通りに操作することは困難であ
る。例えばΦ４ｍｍ（内径２．５ｍｍ）チューブ１ｍの条件で応答速度を測定
すると約６０ｍｓになる[3-14]。パーメンジュールをアクチュエータ部に使用
した電動弁も以前に報告されているが、高温対応できないこと、またＣｖ値に
制限がある等の問題があり、まだ課題が残っている。現状のダイレクトダイヤ
フラムを改良し、開閉速度の高速化を図った。図３－１２にバルブの応答時間
を測定した実験系の概略図を示す。電磁弁からバルブまではΦ４ｍｍ×１ｍの
ナイロン製のチューブで接続している。バルブボディの底に穴をあけ、直接計
測できるようにして、ダイヤフラムの動きをレーザー変位計により計測した。
そして、オシロスコープで電磁弁の電気信号とダイヤフラムの変位を記録した。 
 
図３－１２ バルブ応答時間実験系 
 
 
３．３．２．２  従来バルブの作動時間 
 
 横軸は時間、縦軸はバルブの開閉状態を示している。図３－１３からバルブ
応答時間は（１）式で表される。 
    
窒素ガス 
閉止弁 減圧弁 
電磁弁
スイッチ 
レーザー変位計
オシロ
スコープ
?
４
１m
供試品 
（ダイヤフラムの 
変位を直接測定） 
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   バルブ応答時間＝ Ｔｐｄ + Ｔｒ/２     ････ （１） 
       Ｔｐｄ=伝搬遅延時間  Ｔｒ=立ち上がり時間 
 
図３－１３ バルブ応答性概念 
 
実際のバルブ応答時間を測定した結果を図３－１４に示す。バルブ１０台の応
答速度は平均で５８．４ｍｓで応答時間の中で伝搬遅延時間が約９２％を占め
ていることが分かる。伝搬遅延時間の影響因子は電磁弁の応答時間、電磁弁の
Ｃｖ値、チューブ長さ（容量）、アクチュエータ内容積等が考えられる。この結
果より駆動圧力の充填にほとんどの時間は費やされていることが分かる。 
従って、応答時間を短縮するためには伝搬遅延時間を短くすることが有効で
ある。伝搬遅延時間を短縮するためにはアクチュエータ内容積及びチューブ長
さ（容量）の縮小が有効と考える。そこで、従来のアクチュエータ内容積は５．
６７ｃｃであったが、ピストンの上下方向に寸法的にマージンを有していたの
で、マージンをなくし作動に必要な寸法にし、また、ステムにエアー圧力導入
用細穴をあけているが、量産加工出来る最小の細穴径にして、アクチュエータ
内容積を３．３５ｃｃとして従来比約６０％程度に縮小した。一般的にはドリ
ル加工のアスペクト比は５であるが、従来バルブよりアスペクト比は９．５と
し工夫していたが、今回さらに、穴径は直径２．０ｍｍ、深さ２６．０ｍｍと
しアスペクト比を１３とした。また、電磁弁とバルブを接続するチューブを不
用とするために、電磁弁をアクチュエータ上部に搭載する構造とした。（図３－
１５）。電磁弁はアクチュエータに直付けするために、アクチュエータへの接続
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できるように専用のアダプターを製作した。電磁弁をアクチュエータに搭載す
る考えは、バルブの応答時間を一定にするための方法として、電磁弁をアクチ
ュエータに内蔵する特許を出願していたため、すぐに応用できた[3-15]。 
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操作圧力：0.54MPa
ﾊﾞﾙﾌﾞ作動：閉→開
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Ｔpd
ﾊﾞﾙﾌﾞNo.  
図３－１４ 従来バルブ応答時間測定結果 
 
 
図３－１５ 電磁弁搭載型バルブ 
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３．３．２．３  高速化バルブの作動時間の測定結果 
 
 電磁弁を搭載したバルブの応答速度の測定結果を図３－１６及び図３－１７
に示す。高速応答に対しては電磁弁をバルブに直付けすることとアクチュエー
タ内容積を最小にしたことによって１２．５ｍｓの応答速度を達成した。この
１２．５ｍｓという数値は、従来品と比較して、伝搬置換時間は１/５、立ち上
がり時間は１/３となっており、バネ式アクチュエータの応答速度としては限界
のところまで高速化出来ていると考える。 
 
図３－１６ 電磁弁搭載型バルブ応答時間測定結果 
 
図３－１７ 従来品と電磁弁搭載型のバルブ応答時間の比較 
従来品 高速応答
バルブタイプ 常時閉型 常時閉型
チューブ 外径Φ4×内径φ2.5mm長さ1m なし
操作圧力 ０．５４MPa ０．５５MPa
バルブ作動 閉→開 閉→開
アクチュエータ
内容積 ５．６７
cc ３．３５cc
電子デバイス製造用ガス供給バルブの高性能化に関する研究 
54 
 
３．３．３ 高温化 
 
３．３．３．１ 高温バルブについて 
 
半導体用バルブの高温への対応には、アクチュエータに使用するＯリングや
シート材に使用する樹脂部品の耐熱温度により律速されている。 
まず、シート部は使用温度に耐える樹脂材料を選定、樹脂材料の使用できな
い高温（３００℃以上）にはボディの素材自身でシール部を形成している。半
導体仕様としては、耐食性、放出ガス、透過量を考慮してバルブシート材を選
定する必要がある。従来品においてバルブシート材として、使用しているＰＣ
ＴＦＥでは、連続使用温度は１２０℃となっているが、バルブシート材として
は、シール性能を維持するうえで８０℃に制限している。それ以上の温度で使
用するために、連続使用温度２６０℃のＰＦＡをバルブシート材として使用し
ているが、バルブシート材としてはシート性能を維持するうえで最高使用温度
を２００℃としている。 
また、アクチュエータ部にＯリングを使用する場合、Ｏリング部の温度がＯ
リングの使用温度範囲に入るようにボンネット部を細く、長くすることにより
熱伝導を軽減したエクステンション構造にしなければならない。  
一般的には、フッ素ゴムは高温用として２００℃で使用できることになって
いるが、バルブのアクチュエータとして使用する場合には、開閉動作が繰り返
される摺動部となるため、１５０℃以下に制限している。また高温仕様ではバ
ルブ全体を恒温槽に入れて使用される場合もあり、アクチュエータ部がＯリン
グの使用温度範囲を越えた温度（１５０℃）以上では、メタルベローズをアク
チュエータ部に使用し、オールメタル製のバルブを設計する必要がある。さら
なる高温化対応については第４章で詳しく述べる。 
 
 
３．３．３．２ 高温バルブの設計について 
ＡＬＤプロセス用バルブの仕様に基づき、ＡＬＤバルブを開発した。図３
－１８に従来の８０℃対応バルブとの比較を示す。 
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８０℃対応バルブ ＡＬＤ２００℃対応バルブ
室温～８０℃ ～２００℃
アクチュエータ部の
小型化（二段ﾋﾟｽﾄﾝ）
アクチュエータ部の熱伝導軽減
（高温部からの保護）
シート部：PCTFE※ シート部：高温対応用樹脂（PFA※※）
問題点：高温対応 問題点：高温対応（バルブ全体）
熱伝導
軽減部
Oリング
PFA
(樹脂)
Oリング
※ PCTFE：ポリクロロトリフルオロエチレン(フッ素と塩素を含むポリマー)
※※ PFA：パーフルオロアリコキシアルカン（フッ素を含むポリマー）
PCTFE
(樹脂)
 
図３－１８ バルブの高温対応 
 
 
 ３．３．３．３ 高温バルブの実験結果 
 
バルブシート材としてＰＦＡを採用し、アクチュエータ部をエクステンショ
ン構造としたＡＬＤバルブにおいて、バルブボディ部を２００℃に加熱した時
のアクチュエータ温度を測定した結果を図３－１９に示す。 
アクチュエータ部の温度は、９９．５℃となり、Ｏリング仕様温度範囲内に 
なっていることを確認できた。 
また、実際の２００℃の高温を加えた状態での耐久試験でも５０００万回開
閉後も異常のないことを確認した。 
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測定箇所
測定温度
従来品 高温対応品
バルブボディ底部 ２００℃（温調設定温度）
アクチュエータ側面 １５３．８℃ ９９．５℃
バルブボディ
アクチュエータ
側面
 
図３－１９ 温度測定結果 
 
   今回開発したＡＬＤバルブが２００℃まで使用できることを確認できた。 
 
 
３．３．３．４ 高温バルブのガス透過性について 
 バルブのシート材は第２章で述べたようにＰＣＴＦＥやＰＦＡのような樹脂
を使用している。オールメタル製シートでの対応も可能ではあるが、シート性
能への必要推力が大きくなりコンパクト化が出来ないこと、また、パーティク
ルの発生が懸念されるため、一般的には樹脂シートが使用されている。材料に
もよるが樹脂を使用するとガス分子が透過することがある。高温化で特に注意
する必要があるので、詳細について調査した。 
バルブシートの透過を調査した実験系を図３－２０に示す。 
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IG
TMP 
ULVAC製 プロセスモニタ RIGA P type
調査品
DP（100kPa～1Pa)
元弁 V3(開)ヘリウムガス
Qmass
RP 
 
 
図３－２０ Ｈｅ透過量測定系 
 
分析には四重極質量分析計（Ｑｍａｓｓ）を使用し各ガス成分を定量してい
る。供試品上流の圧力はレギュレータで調整している。またガス透過の温度依
存性を調べるために供試品はヒーティングできるようにしている。室温状態に
てリークがないことを確認し、上流のガス置換を十分に行った後に各圧力に調
整し、定常状態での透過量を測定した。シート材はＰＣＴＦＥ（三フッ化塩化
エチレン樹脂）、ＰＦＡ（パーフルオロアルコキシアルカン）、ＰＩ（ポリイミ
ド）を用いた。図３－２１に各シート材、温度でのＨｅ透過量をまとめた結果
を示す。尚、樹脂製シートの耐熱温度が異なるため、ＰＩ、ＰＦＡは２００℃
まで、ＰＣＴＦＥは８０℃まで測定している。（バルブシート材として２００℃ 
 
図３－２１ Ｈｅ透過量測定結果 
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では使用できないため、２００℃で測定していない。） 
同じバルブのシート材を変えたデータであるので面圧及び樹脂の形状及び厚
さは同じとなっているが、樹脂材料毎にＨｅ透過量が異なることがわかる。各
温度比較するとＰＩ、ＰＣＴＦＥ、ＰＦＡの順に透過量が大きくなっているこ
とがわかる。また各シート材とも温度の上昇に従い、Ｈｅ透過量が増大してい
ることがわかる。これは、樹脂の膨潤によりガスが透過しやすくなったためと
考える。 
 次にバルブ１次圧の圧力を変化させて各シート材のＨｅ透過量を調べた。こ
の結果を図３－２２に示す。１次圧の変化によりＨｅ透過量は比例的に増加し
ていることがわかる。 
 以上の結果と樹脂材料の耐食性を考慮してバルブシートに使用する樹脂材料
を決定している。今回、評価したバルブシート材の耐熱性はＰＩ＞ＰＦＡ＞Ｐ
ＣＴＦＥ、耐食性はＰＣＴＦＥ≒ＰＦＡ＞ＰＩ、透過性はＰＩ＞ＰＣＴＦＥ＞
ＰＦＡの順となる。よって、室温で使用するバルブは耐食性が良く、透過量の
少ないＰＣＴＦＥを選定している。高温バルブでは耐熱性、耐食性は優れてい
るが、透過性に劣るＰＦＡを選定している。この理由は、分子が小さいヘリウ
ム、水素ガス等においては、このような透過現象があるので注意が必要と考え
るが、実際に使用される半導体用のガスの分子量は大きなものがほとんどであ
り、一般的に透過性で問題になることはない。実際にヘリウムガスで透過量の
多いＰＦＡを窒素ガス及びアルゴンガスで透過性能を調べた結果、ヘリウムガ
スでは３．２×１０－８（Ｐａ・ｍ３／ｓ）の透過量を確認したが、窒素ガス及び
アルゴンガスでは透過は確認できなかった。高温材料としてＰＩもあるが、加
水分解したり、塩基類（アンモニア、ヒドラジン等）や酸化剤（硝酸、酸化窒
素等）では耐食性の問題があるため、亜酸化窒素等一部のガスと不活性ガスの
高温用シートとして使用されている。[3-16]。 
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図３－２２各シート材のＨｅ透過量測定結果 
 
 樹脂等のガス透過を次式で表わされている。 
 
透過量は差圧及び断面積に比例し、厚さに反比例していることがわかる。実験
で得られた透過量、圧力差、シート材の断面積及び厚さ（代表厚さ）を代入し
透過係数を求め、アレニウスプロットした結果を図３－２３に示す。樹脂材料
により切片は異なるが、ガス透過係数は材料により同じ傾きをもち、計測に使
用したヘリウムガスの拡散に起因していると考える。 
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図３－２３ アレニウスプロット結果 
 
３．４  まとめ 
 
ダイレクトダイヤフラムバルブをＡＬＤプロセスに対応させるために、高耐
久化、高速応答化、高温化を実現した。 
耐久性向上のため、ダイヤフラムにかかる応力解析を行い、その結果をＳ－
Ｎ曲線に適応し、ダイヤフラムバルブの破断予測を行った。その結果から、最
適なストロークを選定したもので、耐久実績回数１億５０００万回を実現した。
仕様の耐久性５０００万回を達成できた。 
 高速プロセスに対応するために、アクチュエータの内容積低減及び電磁弁直
付け構造とすることにより応答速度１２．５ｍｓを達成した。目標値２０ｍｓ
以下を実現した。 
ＡＬＤプロセスに使用される液体材料を安定に供給するため高温２００℃に
対応したバルブを開発した。シート材料をＰＣＴＦＥからＰＦＡに変更し、ア
クチュエータに使用するＯリングの耐熱性を考慮しエクステンション構造とし
て２００℃まで使用できることを確認した。また、シート材のガス透過現象に
ついて調査し、圧力依存性・温度依存性について明らかにした。 
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第４章  
電子デバイス製造用ガス供給バルブの高温対応 
 
 
４．１ はじめに 
第３章では、ＡＬＤプロセスに使用できるバルブとして高温２００℃対応バ
ルブを開発した。しかし、近年、デバイスのさらなる高性能化を目指し、高沸
点低蒸気圧ガスを使用するプロセスがますます増えてきている。３００℃以上
の高温用途になると、バルブ構成材料には樹脂材料は一切使用できなくなり、
ほぼ金属材料のみで構成する必要がある。また、半導体等の電子デバイス製造
用については、本章までに述べてきたようなウルトラクリーン化技術も要求さ
れ、構成・構造を本質的に見直す必要がある。本章では、３００℃を超える高
温で使用できるバルブについて述べる。 
 
４．２ 高温バルブの必要性 
 最近の動きとして、半導体製造、ＬＥＤ業界、有機ＥＬ業界にＭＯ(Metal 
Organics、有機金属)材料等の高沸点化合物が広く使用されるようになった。表
４－１は、各種プロセスに使用される材料の一覧を示す。 
 半導体業界では高誘電率膜（High-ｋ）を形成する材料として、アルミニウム、
チタン、ジルコニウム、ハフニウム等が、またバリア膜としてチタン、ルテニ
ウム、ニッケル等の有機金属材料が用いられる[4-1] [4-2]。これらは金属単体
では供給することができず、有機物の化合物とし、沸点を下げることで取り扱
うことが出来る。それでも尚、室温で液体または固体であり、十分な蒸気圧を
得ることができない。したがって２００℃以上の高温に温め、幾分蒸気圧を上
げた状態でガスとしてプロセスチャンバ内に供給する必要がある。 
 よって、これらの高沸点材料を供給するためにはバルブの高温化が必要とな
る。それら高温に使用できる３００℃のバルブの開発をした。 
 近年、有機ＥＬ・ＬＥＤに使用されるＭＯ材料において、さらに高温を必要
とするプロセスが出てきている。図４－１にＡｌｑ３の示差熱重量分析結果を
一例として示す。この結果によると、３００℃以上にならないと重量変化はな
く蒸発はしていないと考える。さらに入熱すると、４１６℃付近で ＤＴＡ(示
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差熱）の変化が確認できる。この変化は、固体から液体に変化したことで吸熱
したことを示している。 いわゆる融点（昇華）と考える。それ以降、温度を上
げていくと重量変化が見られることより、４００℃を超えて使用しなければな
らないと考える。これらのガスに使用できる４５０℃のバルブの開発をした。  
 
表４－１ 各種プロセスに使用される高沸点化合物 
⽤途 元素 材料略称 化学式 分⼦量 融点(℃) 蒸気圧
High-k
Ａｌ TMA Al(CH3)3
Ｔｉ TDMAT Ti[N(CH3)2 ]4 224.2 -15 0.1Torr@23℃
Ｚｒ TEMAZ Zr[N(C2H5)CH3]4 323.63 <-70 13.3Pa＠65℃
Ｈｆ TDMAH Hf[N(CH3)2]4 354.8 28 0.1Torr@34℃
Ｈｆ TEMAH Hf[N(C2H5)CH3]4 410.9 <-70 0.1Torr@62℃
Hf[N(C2H5)2]4 467.01 -70 13.3Pa＠90℃
Ｔａ Ta(OC2H5)5 406.4 21
バリア膜
Ｎｉ Ni(CpMe)2 216.93 34〜36℃ 0.6 Torr @66℃
Ｒｕ Ru(EtCp)3
Ｔｉ TiCl4 1100Torr @150℃
LED Mg Cp2Mg 0.043mmHg＠25℃
有機EL Alq3 Alq3 C27H18AlN3O3
αーNPD αーNPD C44H32N2 588.754 279-283 
絶縁膜 Ｓｉ
ＴＥＯＳ Si[O(C2H5) ]4 208.5 -82.5 Torr@20℃
Si2cl6 870Torr @150℃
ＢＤＥＡＳ H2Si[N(C2H5)2]2 750Torr @188℃
ＴＤＭＡＳ HSi[N(CH3)]3 Torr@100℃
3DMAS SiH[N(CH3)2]3 161.32 -90 0.1Torr@31℃
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図４－１ Ａｌｑ３示差熱重量分析結果 
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４．３ 高温３００℃対応バルブ 
 
４．３．１ オールメタル化 
 
 従来バルブでは、シール部品として主にエラストマー製Ｏリングや樹脂シー
ト材を使用している。しかし３００℃以上の高温になると、これらの材料の耐
熱温度を超えるため使用できなくなり、金属材料への置き換えが必要となって
いる。図４－２に高温バルブの変遷をまとめている。室温から８０℃以下で使
用するバルブは、シート部にＰＣＴＦＥ樹脂、アクチュエータ部にエラストマ
ー製Ｏリングを使用している。８０℃以上では、シート材にＰＣＴＦＥが使用
できなくなりＰＦＡへ、アクチュエータ部はエラストマー製Ｏリングを使用す
るため、Ｏリング使用温度を超える温度になる場合は、熱伝導による温度影響
を排除するためエクステンションボンネット構造にしている。３００℃以上に
なるとこれらのパーツが使用できなくなり、オールメタル構造のバルブが必要
となる。図４－３に３００℃高温バルブの構造図を示す。空気圧操作弁は供給
される空気圧力をシリンダー内に封入し、ピストンを押し下げ、梃子の原理に
よる増幅機構によりステムを持ち上げダイヤフラム自身の反力により全開とな
る。空気圧がなくなるとバネの力によりダイヤフラムがシート部に押しつけら
れて全閉となる。従来はピストンへエラストマー製Ｏリングを装着し、空気圧
力の漏れを封止していたが、高温仕様へ対応するために伸縮可能なメタルベロ
ーズをピストンへ溶接することによりアクチュエータ部のオールメタル化を達
成した。また、シート部についてはカシメ技術により樹脂製シートを取付けて
いたが、バルブボディへシート部形状を一体に加工することによりオールメタ
ル化を達成している。 
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室温～８０℃ ～２００℃ ～３００℃
アクチュエータ部の
小型化（二段ﾋﾟｽﾄﾝ）
アクチュエータ部の熱伝導軽減
（高温部からの保護）
アクチュエータ部の
オールメタル化
シート部：PCTFE※ シート部：高温対応用樹脂（PFA※※）
シート部：オールメタル化
（ﾎﾞﾃﾞｨ一体化）
問題点：高温対応 問題点：高温対応（バルブ全体） 問題点：高温時Cv値、シート性能
熱伝導
軽減部
金属
ﾍﾞﾛｰｽﾞ
Oリング
PFA
(樹脂)
Oリング
※ ＰＣＴＦＥ：ポリクロロトリフルオロエチレン(フッ素と塩素を含むポリマー)
※※ PFA ：パーフルオロアリコキシアルカン（フッ素を含むポリマー）
PCTFE
(樹脂)
 
図４－２ バルブの高温化変遷 
 
 
 
図４－３ ３００℃高温バルブ構造図 
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４．３．２ シート性能 
 シート部が樹脂材料である場合には多少のパーティクルやゴミが存在しても、
樹脂の弾力性により、シート部の隙間がなくなるためにシート性能を十分に確
保することができる。これに対してオールメタルの場合には、微小なパーティ
クルやステンレス鋼材の中に介在物が存在するとダイヤフラムがシート部に着
座した際に隙間を完全になくすことが出来ず、十分なシート性能を得ることが
できない。図４－４にシート材質の違いによるシート性能の比較結果を示す。
この図は、あえて、粒径がわかっているパーティクル（アルミナ）を流した場
合のシート性能を評価した結果を示している。樹脂シートの場合には、締付け
トルクが十分得られれば、１．２、３０μｍ径のパーティクルが存在しても十
分なシート性能が得られている。これに対して、メタルシーﾄの場合には、１．
２μｍ径のパーティクルでシートリークが発生し、締付けトルクを上げてもシ
ート性能は改善されない。試験後の各シート面を観察した結果、樹脂シートの
バルブでは、シート面にパーティクルが噛み込んでいることがわかる（図４－
５）。このデータにより、樹脂シートと比較してメタルシーﾄはシールマージン
が少ないことがわかる。従って高温バルブに使用するメタルシーﾄに関しては、
パーティクル・異物に対して十分に考慮する必要がある。又、非金属介在物が
少なく、より滑らかな表面を安定して得られるダブルメルト材[4-3] [4-4]をメ
タルシーﾄ材料に採用する必要がある（図４－６）。  
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図４－４ 材質の違いによるシート性能の比較結果 
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図４－５ 試験後樹脂シート表面写真 
 
 
 
 
図４－６ 製造方法の違いによるシート性能への影響 
 
図４－７にダブルメルト材とシングルメルト材の研磨後表面観察比較を示す。
介在物が観察されているシングルメルト材に対してダブルメルト材では、介在
物が観察されず滑らかな表面となっていることがわかる。実際にシングルメル
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ト材でバルブシートを製作した時、いくらシートを研磨してもリーク量が全く
変わらない結果となった。実体顕微鏡でシートを観察すると非金属介在物がシ
ートを横切っていた経験がある。よって高温バルブのバルブボディ材料として
はダブルメルト材を採用した。表４－２にシングルメルト材とダブルメルト材
の成分及び介在物比較を示す。 
ダブルメルト材 シングルメルト材
※各写真の倍率は３０倍。  
図４－７ 材質の違いによる研磨面比較 
 
表４－２ シングルメルト材とダブルメルト材の成分及び介在物比較 
成分（重量比）
介在物
材料
成分
Ｃ Ｓｉ Ｍｎ Ｐ Ｓ Ｎｉ Ｃｒ Ｍｏ
ｼﾝｸﾞﾙﾒﾙﾄ 0.03≧ 1.00≧ 2.00≧ 0.045≧ 0.030≧ 12.00～15.00
16.00
～18.00
2.00
～3.00
ﾀﾞﾌﾞﾙﾒﾙﾄ材 0.02≧ 0.30≧ 0.4≧ 0.030≧ 0.003≧ 12.00～15.00
16.00
～18.00
2.00
～3.00
非金属介在物（JISG 0555）
A系＋B系＋C系
ｼﾝｸﾞﾙﾒﾙﾄ 規制なし
ﾀﾞﾌﾞﾙﾒﾙﾄ材 ≦0.05％
A系：硫化物系
B系：アルミナ系
（分断された介在物）
C系：シリケート系
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４．４  高温４５０℃対応バルブ 
 
４．４．１ 高温バルブの改善点 
４５０℃で使用できる最適な材料を選定する必要がある。高温３００℃対応
バルブからの材料の変更が必要な部品はダイヤフラム押エ、メタルベローズ、
皿バネの３点で、潤滑剤（アクチュエータ駆動部）の変更が上げられる（図４
－８）。耐熱性を考慮して４５０℃において使用できる材料を選定した。 
まず、ダイヤフラム押エはアクチュエータ推力をダイヤフラムへ伝える機能
が必要である。４５０℃に耐え、且つやわらかな特性を併せ持つ材料としてニ
ッケル材料（ＮＷ２２０１）を採用した。金属ベローズは４５０℃で使用可能
な材料で溶接及び加工性の良いニッケル合金（インコネル６２５）を採用した。
皿バネは４５０℃で使用でき、高温時でもバネ特性を維持することができるニ
ッケル合金（インコネル７１８）を採用した。これらはいずれも高温材料とし
てよく知られた材料であり量産されているものである。アクチュエータ部は梃
子の原理による増幅機構としているため、焼き付き防止のため、フッ素系グリ
スを塗布していたが、４５０℃のクリーン環境で使用できるグリスがないため、
無潤滑の特殊表面処理（Ｎｉ－Ｐにより構成される皮膜）を実施した。 
 
金属ﾍﾞﾛｰｽﾞ
ﾀﾞｲﾔﾌﾗﾑ押エ
皿ﾊﾞﾈ
部品要素 ３００℃仕様 ４５０℃仕様
ダイヤフラム押エ A２０１１Ｂ相当融点：６６９℃
NW２２０１
融点：1435-1446℃
金属ベローズ
AM３５０
使用温度
上限：３７０℃
インコネル６２５
使用温度
上限：９８２℃
皿バネ
１５－７PH鋼
使用温度
上限：３６０℃
インコネル７１８
使用温度
上限：６００℃
潤滑剤
フッ素系グリス
使用温度
上限：３６０℃
無潤滑（F２コート※）
使用温度
上限：４５０℃
※Ni-Pにより構成される皮膜。  
 
図４－８ ４５０℃への高温化 
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４．４．２ 高温バルブのパーティクル性能及びシート部の改善 
 
 ３００℃高温メタルシートバルブは開閉の繰り返しとともに、パーティクル
の発生していた（図４－９）。シート部を観察するとダイヤフラムとシート部と
の着座位置のズレが生じ、シール部とダイヤフラム表面が擦れていることが確
認された。設計的にはオールメタルシート部にダイヤフラムを真上から押える
ようにしていたが、実際には若干のズレが発生していることが分かった。そこ
で、弁座シート部へのシート推力によるせん断応力の応力解析を実施した（図
４－１０）。３００℃対応高温バルブでは、ボディシート先端と荷重作用位置の
ずれが約３５μｍ生じており、開閉に伴いシート接触位置での滑り込みによる
パーティクルが発生していたと考えられる。今回シート径を６ｍｍから４．１
ｍｍと小さくし、シート高さ位置を０．１ｍｍ高くすることにより荷重の作用
位置をシート先端位置にほぼ近い位置となるように設計した。これにより、シ
ート部での滑り込みがなくなり、パーティクルの発生、シート性能の低下を抑
えるように改良を行った。 
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図４－９ 開閉回数に伴うパーティクル発生状況の推移 
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300℃仕様 450℃仕様
Φ６ Φ４．１
シート先端 シート先端荷重作用位置 荷重作用位置
 
 
図４－１０ シート位置でのせん断応力の分布 
 
 
 
４．４．３ 高温時のバルブのＣｖ値の改善 
 
 バルブのＣｖ値には、接ガス部に使用しているダイヤフラム材料の高温にお
ける材料強度が大きな影響を与えているものと考える。温度が上がることによ
り、ダイヤフラム材の機械強度は低下する。それに伴いダイヤフラムの反力が
低下し、流路が狭くなり、Ｃｖ値の低下を起こすと考える。実際に３００℃対
応高温バルブの温度とＣｖ値のデータを図４－１１に示す。室温時のＣｖ値は
０．２２で、４５０℃の時には０．０６となり３０％まで低下していることが
わかる。３００℃のバルブに使用しているダイヤフラムでは４５０℃に対して
は使用出来ないことがわかった。 
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図４－１１ ３００℃対応高温バルブの温度とＣｖ値の関係 
 
ダイヤフラムに使用しているニッケル－コバルト合金は、時効処理温度を変
えることにより高温時の機械的強度を向上させることが出来る。ニッケル－コ
バルト合金の時効処理（熱処理）温度と機械的強度の関係を図４－１２に示す
[4-5]。  
３００℃高温バルブに使用しているダイヤフラムの時効処理温度は３５０℃
であるが、時効処理温度をさらに上げることにより機械的強度を向上させるこ
とが出来る。機械的強度を極大化出来る熱処理温度５２５℃を４５０℃高温バ
ルブに使用するダイヤフラムへ採用した。 
 
図４－１２ 時効処理について 
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４．４．４ 高温バルブのシート推力の改善 
 
４５０℃対応高温バルブでパーティクル対策を実施したシート形状で適正な
シート推力を決めるために、バネ荷重とシートリーク量の関係を測定した。測
定には任意のアクチュエータ推力を得るために、正作動式の空気圧作動バルブ
を用いた。試験結果を図４－１３に示す。シート性能初期値５×１０－１０Ｐａ・
ｍ３／ｓ以下を得るためには、４８０Ｎのアクチュエータ推力が必要であること
が確認できた。よってシート推力４８０Ｎのバネ荷重を得られるアクチュエー
タを設計した。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図４－１３ 高温(４５０℃)仕様におけるシート性能への必要推力の確認結果 
 
 
 
４．４．５   高温バルブの目標仕様 
 
表４－３に高温（４５０℃）バルブの目標仕様を示す。 
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表４－３ 高温（４５０℃）用バルブ仕様 
項目 現状（目標値）
安定した動作及び耐久性能 耐久性能：２０万回以上
高温対応 ４５０℃
応答性 １００ms以下
シート性能の安定
５×１０－１０ Pa・m３/s以下（初期）
⇒５×１０－７ Pa・m３/s以下（２０万回）
パーティクル特性
（対象粒径：０．０７μｍ）
１．０個以下／開閉（初期）
⇒１．０個以下／開閉（２０万回）
 
 
 
４．４．６ 高温バルブの実験結果 
４．４．６．１ 高温バルブのパーティクル測定結果 
 
評価結果は図４－１４に示す。初期から２０万回開閉においても１開閉あた
りのパーティクル数は１．０ヶ以下で目標を達成した。（最大０．０８ヶ） 
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図４－１４ 開閉回数に伴うパーティクル発生状況の推移 
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４．４．６．２ 高温バルブＣｖ値の測定結果 
 
 ダイヤフラムの時効処理温度を３５０℃から５２５℃に変更したものを採用
した結果、ダイヤフラムの硬さは高くなり、機械強度が上がることで、ダイヤ
フラムの反力の低下を抑えることが出来た。各仕様の高温バルブの温度とＣｖ
値のデータを図４－１５に示す。時効処理温度３５０℃のダイヤフラムを用い
たバルブは温度上昇とともにＣｖ値が大きく減少し、２０℃でＣｖ値０．２２
に対して４５０℃ではＣｖ値０．０６となり、Ｃｖ値が３０％程度までなって
いた。これに対して、時効処理温度５２５℃のダイヤフラムを用いたバルブは、
Ｃｖ値の低下は２０％程度であり、実使用上は全く問題ないレベルと考えられ
る。ダイヤフラムの時効処理温度を５２５℃に変更することにより高温時のＣ
ｖ値特性を改善することができた。 
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図４－１５ 高温時Ｃｖ値測定結果 
 
 
４．４．６．３ 高温バルブのシートリーク量の測定結果 
シート形状及びシート適性荷重とした４５０℃対応高温バルブの２０万回の
開閉耐久試験におけるシートリーク量を図４－１６に示す。 
初期は１×１０－１０Pa･m３/s 以下であったが、１万回開閉後で５.２×１０－８ 
Pa・m３/s 、５万回から最終２０万回開閉後では、 １×１０－７Pa・m３/s 台のリ
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ーク量であった。これはシート形状を見直すことによりシート部の擦れがなく
なったこと及びパーティクルが減少したことによりシート性能が安定したと考
える。今回の結果により目標値である２０万回開閉後５×１０－７Pa・m３/s 以下
のシート性能を達成した。 
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図４－１６ 開閉回数に伴うシート性能の推移 
 
 
４．４．６．４ 高温バルブの作動時間の測定結果 
 
 バルブの高温での作動速度へ影響を及ぼす要因としては、バネの荷重の変化
が考えられる。４５０℃仕様のバネは、６００℃で使用できるインコネル７１
８を採用した。その効果を確認するために４５０℃条件におけるアクチュエー
タ推力の経時変化を確認した（図４－１７）。バネ荷重は４５０℃条件にて５時
間加熱毎に、室温条件にてロードセルを用いて測定を実施した。その結果、４
５０℃対応のバルブでは初期値より５％程度の低下に止まっていることが確認
できた。３００℃対応バルブのバネは３６０℃仕様のため、４５０℃では時間
の経緯とともに初期値より２８％低下し、４５０℃では使用できないことがわ
かった。 
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図４－１７ 各高温仕様におけるバネ荷重の経時変化 
 
４５０℃高温バルブの室温での応答速度結果は図４－１８に示す。目標値で
ある１００ｍｓ以下を達成した。バルブ作動方向により操作圧力の影響に差が
生じていることが確認できた。これは空気圧作動バルブの特性であると考える。
本バルブは、バルブ内部の皿バネにより弁座を閉とする構造である。バルブ内
部のシリンダー出力が皿バネの推力より高い値となることにより、バルブは開
方向へ作動する。操作圧力によりシリンダー推力は高くなるため、応答時間は
短くなって行く傾向が確認できる。逆にバルブを開から閉方向に作動させる場
合は、シリンダー内部へ充填している空気圧を排気する必要があり、操作圧力
の高い方が排気に時間を要するため、応答時間は長くなる傾向が確認できる。
４５０℃でもバネ荷重は変化しないため、高温でも同様の結果が得られるもの
と考える。また４５０℃雰囲気での２０万回開閉後の動作に関しても問題なく
達成され、高温環境でも安定したバルブ動作及び２０万回の耐久性を確認でき
た。 
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図４－１８ バルブ応答速度測定結果 
 
 
４．５   まとめ 
半導体製造の高性能化及び有機ＥＬ等の新プロセスに対応するため、３０
０℃及び４５０℃対応の高温バルブを開発した。 
３００℃対応高温バルブについて、 
 ①３００℃以上で使用できる材料の選定。  
 ②オールメタル構造とした。  
 （２００℃を超えるバルブは樹脂材料を使用出来ないため）  
 ③バルブシート材料にダブルメルト材を使用。  
 （シート性能を確保するために、介在物の少ない材料を使用）  
４５０℃対応高温バルブについて  
 ①４５０℃以上で使用できる材料の選定。  
 ②シート形状及びシート推力を見直した。  
  （シート性能及びパーティクル性能を向上させるため）  
 ③ダイヤフラム時効処理温度を変更。  
  （高温に伴う Cv 値の低下を防止） 
 
 以上により高温用バルブの目標仕様を全て達成出来た。 
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第５章  
結論 
 
 日本における半導体産業の初期（１９７０年代後半）から今日まで、一貫し
てバルブ設計に携わって来た。その間の半導体産業の発展は目覚ましく、産業
の米として多くの産業界の発展のために寄与してきている。集積度が上がるに
つれて、ビット単価低減のため微細化、ウェーハ大口径化が進み、それに伴い
単体機器である電子デバイス製造用ガス供給バルブの製品仕様も大きく変わっ
て来た。ウルトラクリーンテクノロジーに基づいて作成した電子デバイス製造
用ガス供給バルブの設計思想によりダイレクトダイヤフラムバルブをいち早く
開発、製造してきた。現在ではダイレクトダイヤフラムバルブは、電子デバイ
ス製造用ガス供給バルブの主流となり、世界中の多くの半導体工場のガス配管
設備、半導体製造装置のガス系の中に使用されている。 
 第１章では研究の背景としてウルトラクリーン化技術に基づく電子デバイス
製造用ガス供給バルブの設計思想について述べた。又、先行研究とその課題と
して従来のバルブと最新のＡＬＤプロセスやＭＯ材料ガスに要求される技術課
題について述べた。最後に本研究の目的としてＡＬＤプロセス用バルブの仕様、
高温用バルブの仕様について述べた。 
第２章では、半導体製造に求められる仕様に基づき、各種バルブを開発して
きた。オイルフリー、外部リークフリー、デッドスペースフリー、パーティク
ルフリー、アウトガスフリーを実現するダイレクトダイヤフラムバルブまでの
変遷とその特性についてまとめた。また、バルブの開発とともにバルブの性能
を正確に評価するシステムも同時に開発を行った。これらの技術によりバルブ
の性能の飛躍的な向上と製品としての安定供給が可能となった。また、新しい
ＡＬＤプロセスおよびＭＯ材料ガス用高温バルブの課題について述べた。 
第３章では、ダイレクトダイヤフラムバルブをＡＬＤプロセスに対応させる
ために、高耐久化、高速応答化、高温化を実現した。耐久性向上のため、ダイ
ヤフラムにかかる応力解析を行い、その結果をＳ－Ｎ曲線に適応し、ダイヤフ
ラムバルブの破断予測を行った。その結果から、最適なストロークを選定した
もので、耐久実績回数１億５０００万回を実現した。仕様の耐久性５０００万
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回を達成出来た。高速プロセスに対応するために、アクチュエータの内容積低
減及び電磁弁直付け構造とすることにより高速化（２０ｍｓ以下）を実現した。 
ＡＬＤプロセスに使用される液体材料を安定に供給するため高温２００℃に
対応したバルブを開発した。シート材料をＰＣＴＦＥからＰＦＡに変更し、ア
クチュエータに使用するＯリングの耐熱性を考慮しエクステンション構造とし
て２００℃まで使用できることを確認した。また、シート材のガス透過現象に
ついて調査し、圧力依存性・温度依存性について明らかにした。以上よりＡＬ
Ｄプロセス用の２００℃仕様のバルブを開発した。 
第４章では、半導体製造の高性能化及び有機ＥＬ等の新プロセスに対応する
ため、３００℃及び４５０℃対応の高温バルブを開発した。３００℃を超える
バルブは、シート及びアクチュエータに樹脂材料を使用することができなくな
るためオールメタル構造とした。シート性能を確保するために、介在物の影響
を考慮しダブルメルト材を選定するとともにシート形状の最適化を図りパーテ
ィクル、シートリーク特性を改善した。また、高温化に伴うＣｖ値の低下の原
因を突き止め、ダイヤフラム材の時効処理温度を最適化し、高温環境でもＣｖ
値を改善した。以上により４５０℃の目標仕様をすべて達成した。 
 
本研究の目的であるＡＬＤプロセス用バルブは耐久性５０００万回、高速応
答２０ｍｓ、高温２００℃の目標を達成した。また、４５０℃高温バルブは、
耐久性２０万回、応答速度１００ｍｓ、高温４５０℃、シートリーク量５×１
０－７Ｐａ・ｍ３／ｓ以下（２０万回開閉後）、パーティクル特性１開閉あたり１．
０ヶ以下（０．０７μｍ以上対象、２０万回開閉後）の目標を達成した。これ
により、電子デバイス製造用における現在での最高の仕様を満足するバルブを
供給出来るようになった。今後の電子デバイス製造に必要不可欠なＡＬＤプロ
セスの生産に大きく貢献できると考える。またこれまで以上の高温ガス供給系
へも大いに貢献できると考える。  
半導体業界はさらに、微細化、大口径化（４５０ｍｍウェーハ）、３Ｄデバイ
ス等停滞することなく新しいプロセス、新しい発想が考案され、進展し続けて
行くものと考える。それでも、バルブに求められる要件はクリーンテクノロジ
ーに基づいたもので、開発要件としては、より高温、より低温、より高圧、よ
り高真空のような条件の製品が必要になると考える。また、クリーンテクノロ
ジーもより進化させる必要があり、極小パーティクルの低減等へ対応できる製
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品の開発が今後も必要になるものと考える。長年、電子デバイス製造用ガス供
給バルブの設計、開発に携わって来た経験を活かし、今後とも業界の発展のた
めに尽くす所存である。 
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（５０）  “下段部材の固定装置およびこれを備えた流体制御装置” 
横山光祐, 篠原務, 糸井茂, 山路道雄, 小島徹哉 
      特許-3774800 登録日 2006.3.3 
 
（５１）  “流体制御器用継手” 
大見忠弘, 山路道雄, 篠原務, 糸井茂, 平尾圭志, 川野祐司, 田中林明,  
横山光祐,唐土裕司, 池田信一 
      特許-3814704 登録日 2006.6.16 
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（５２）  “流体制御バルブ及び流体供給・排気システム” 
大見忠弘, 高橋研, 山路道雄, 谷川毅, 池田信一, 土肥亮介, 西野功二,  
安本直史, 福田浩幸, 宇野富雄, 矢内恭之 
      特許-3845454 登録日 2006.8.25 
 
（５３）  “管継手” 
大見忠弘, 山路道雄, 池田信一, 篠原努, 小島徹哉 
      特許-3876351 登録日 2006.11.10 
 
（５４）  “管継手のガスケット材質判別装置” 
山路道雄, 吉田恒夫, 小海賢一, 中田知宏, 岩澤真吾 
      特許-3911531 登録日 2007.2.9 
（５５）  “管継手締付方法” 
大見忠弘, 池田信一, 土肥亮介, 長井邦雄, 出田英二, 西野功二, 山路道雄,  
篠原努, 安本直史 
      特許-3911579 登録日 2007.2.9 
 
（５６）  “ガスケット着脱具” 
大見忠弘, 篠原努, 唐士裕司, 山路道雄, 木曽秀則 
      特許-3911581 登録日 2007.2.9 
 
（５７）  “流体制御装置” 
山路道雄, 成相  敏朗, 唐士裕司 
      特許-3921565 登録日 2007.3.2 
 
（５８）  “流体継手” 
大見忠弘, 篠原努, 山路道雄, 池田信一, 平尾圭志 
      特許-3928092 登録日 2007.3.16 
 
（５９）  “流体継手および流体継手において使用されるガスケット保持用リ
テーナ” 
山路道雄, 篠原努, 横山光祐 
      特許-3965512 登録日 2007.6.8 
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（６０） “上段部材取付けの基準となる孔を有する複数の下段部材の固定方法
および固定用治具” 
山路道雄, 田中林明, 四方出, 星山秀永 
     特許-3985089 登録日 2007.7.20 
 
（６１）  “流体制御装置” 
大見忠弘, 平尾圭志, 田中林明, 山路道雄, 唐土裕司, 池田信一 
      特許-3997337 登録日 2007.8.17 
 
 
（６２）  “流体制御装置” 
大見忠弘, 唐士裕司, 山路道雄, 田中林明, 平尾圭志, 川野裕司, 廣瀬隆,  
横山光祐, 倉持道生, 波多野雅之, 池田信一 
      特許-3997338 登録日 2007.8.17 
 
（６３）  “ねじ部材締付方法” 
大見忠弘, 出田英二, 福田浩幸, 平尾圭志, 篠原努, 山路道雄, 唐土裕司,  
小島徹哉 
      特許-4009760 登録日 2007.9.14 
 
（６４）  “遮断開放器” 
大見忠弘, 川野祐司, 平尾圭志, 田中久士, 増田尚也, 皆見幸男, 波多野雅之,  
田中林明, 山路道雄, 唐土裕司, 倉持道生, 池田信一, 糸井茂, 柏通宏 
      特許-4022696 登録日 2007.10.12 
 
（６５）  “上段部材取付けの基準となる孔を有する複数の下段部材の固定方
法および固定用治具” 
大見忠弘, 山路道雄, 篠原努 
      特許-4066004 登録日 2008.1.18 
 
（６６）  “真空排気系用バルブ” 
大見忠弘, 池田信一, 山路道雄, 北野真史, 森本明弘 
      特許-4085012 登録日 2008.2.22 
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（６７）  “流体制御装置および流量制御装置組立て方法” 
山路道雄, 篠原努 
      特許-4110304 登録日 2008.4.18 
（６８）  “真空排気系用のダイヤフラム弁” 
大見忠弘, 池田信一, 山路道雄, 北野真史, 森本明弘 
      特許-4119275 登録日 2008.5.2 
 
（６９）  “オリフィス内蔵弁” 
大見忠弘, 出田英二, 土肥亮介, 西野功二, 池田信一, 廣瀬隆, 山路道雄 
      特許-4137267 登録日 2008.6.13 
 
（７０）  “定容積型流体制御器” 
大見忠弘, 西村隆太郎, 池田信一, 山路道雄 
      特許-4146535 登録日 2008.6.27 
 
（７１）  “流体制御器” 
牧野恵, 小艾睦典, 滝治宣, 山路道雄 
      特許-4189576 登録日 2008.9.26 
 
（７２）  “流体継手” 
山路道雄, 篠原努, 池田信一 
      特許-4200245 登録日 2008.10.17 
 
（７３）  “ねじ部材締付方法およびねじ部材締付装置” 
大見忠弘, 出田英二, 福田浩幸, 平尾圭志, 篠原努, 山路道雄, 唐土裕司,  
小島徹哉 
      特許-4228149 登録日 2008.12.12 
 
（７４）  “パッキン逆止弁” 
谷川毅, 山路道雄, 薬師神忠幸 
      特許-4230186 登録日 2008.12.12 
 
（７５）  “流体制御装置” 
大見忠弘, 皆見幸男, 森本明弘, 池田信一, 平尾圭志, 廣瀬隆, 山路道雄,  
吉川和博 
      特許-4235759 登録日 2008.12.26 
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（７６）  “流体制御装置” 
石井賢, 岡部庸之, 川野祐司, 山路道雄 
      特許-4238453 登録日 2009.1.9 
 
（７７）  “流体制御器の流路開閉ハンドルのロック装置” 
前田弘勝, 大道邦彦, 山路道雄 
      特許-4264626 登録日 2009.2.27 
 
（７８）  “流体制御装置” 
山路道雄, 篠原努, 坪田憲士, 廣瀬隆, 池田信一, 土肥亮介, 西野功二 
      特許-4298476 登録日 2009.4.24 
 
（７９）  “流体制御器” 
坪田憲士, 山路道雄, 糸井茂, 徳田伊知郎, 篠原努 
      特許-4304371 登録日 2009.5.15 
 
（８０）  “内部雰囲気切替機構付密閉容器” 
皆見幸男, 池田信一, 谷川毅, 山路道雄, 森本明弘 
      特許-4326931 登録日 2009.6.19 
 
（８１）  “流体制御装置” 
大見忠弘, 山路道雄, 増田尚也, 廣瀬隆, 横山光祐, 池田信一 
      特許-4378553 登録日 2009.10.2 
 
（８２）  “合成樹脂製管状部材同士の溶着方法およびその装置” 
田窪通孝, 浦川高幸, 池田信一, 山路道雄, 森本明弘, 安本直史, 出田英二,  
本井傳晃央, 川田幸司 
      特許-4381015 登録日 2009.10.2 
 
（８３）  “ガスケットおよび管継手” 
大見忠弘, 山路道雄, 篠原務, 池田信一, 森本明弘 
      特許-4389186 登録日 2009.10.16 
（８４）  “流体制御装置” 
大見忠弘, 唐士裕司, 山路道雄, 田中林明, 平尾圭志, 川野裕司, 廣瀬隆,  
横山光祐, 倉持道生, 波多野雅之, 池田信一 
      特許-4395641 登録日 2009.10.30 
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（８５）  “真空断熱バルブ” 
大見忠弘, 皆見幸男, 坪田憲士, 篠原努, 山路道雄, 池田信一, 森本明弘,  
川田幸司, 成相敏朗 
      特許-4400917 登録日 2009.11.6 
 
（８６）  “ガスケット着脱方法” 
篠原努, 山路道雄, 唐土裕司, 池田信一, 深田収, 木曽秀則 
      特許-4437240 登録日 2010.1.15 
 
（８７）  “流体制御器” 
山路道雄, 篠原努 
      特許-4452901 登録日 2010.2.12 
 
（８８）  “流体制御装置” 
星丈治, 岡部庸之, 五島憲一, 小林英雄, 長屋暁典, 山路道雄, 吉川和博,  
川野祐司 
      特許-4487135 登録日 2010.4.9 
 
（８９）  “流体継手” 
山路道雄, 守谷修司, 青森勝, 山口永司, 杉山一彦 
      特許-4501022 登録日 2010.4.30 
 
（９０）  “流体制御装置” 
小艾睦典, 山路道雄, 徳田伊知郎, 竹内一晃 
     特許-4501027 登録日 2010.4.30 
 
（９１）  “流体継手” 
大見忠弘, 山路道雄, 野島新也, 勝見雪人, 篠原努 
      特許-45017325 登録日 2010.5.28 
 
（９２）  “制御器” 
徳田伊知郎, 坪田憲士, 山路道雄, 篠原努 
      特許-4529023 登録日 2010.6.18 
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（９３）  “流体継手およびその設計方法” 
糸井茂, 山路道雄, 篠原努, 坪田憲士, 吉田忠信, 尾澤進 
      特許-4560669 登録日 2010.8.6 
 
（９４）  “心臓酸素消費量自動最小化システムおよびこれを用いた心疾患治
療システム” 
   杉町勝, 上村和紀, 神谷厚範, 砂川賢二, 山路道雄 
      特許-4581050 登録日 2010.9.10 
 
（９５）  “流体制御器” 
坪田憲士, 徳田伊知郎, 篠原努, 山路道雄 
      特許-4599813 登録日 2010.10.8 
 
（９６）  “真空排気系用バルブの使用方法” 
大見忠弘, 池田信一, 山路道雄, 北野真史, 森本明弘 
      特許-4644242 登録日 2010.12.10 
 
（９７）  “流体制御装置” 
山路道雄, 篠原努, 峯一郎, 四方出, 坪田憲士 
      特許-4655423 登録日 2011.1.7 
 
（９８）  “ダイヤフラム弁” 
中田知宏, 山路道雄 
     特許-4700234 登録日 2011.3.11 
（９９）  “流体継手および流体継手において使用されるガスケット保持用リ
テーナ” 
  山路道雄, 篠原努, 横山光祐 
     特許-4721010 登録日 2011.4.15 
 
（１００）  “流体制御装置” 
徳田伊知郎, 山路道雄, 篠原努, 坪田憲士 
      特許-4780555 登録日 2011.7.15 
 
（１０１）  “流体制御装置用継手およびそれを用いた流体制御装置” 
徳田伊知郎, 山路道雄, 坪田憲士, 篠原努, 池田信一 
       特許-4780558 登録日 2011.7.15 
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【実用新案】 （ 5 件（うち筆頭 4 件）） 
 
（１）  “弁” 
小川 洋史, 山路道雄, 野島新也, 出田英二, 戸松博, 小林守 
    実用新案－1807554 登録日 1990.2.26 
 
（２）  “管継手” 
山路道雄 
実用新案－1814093 登録日 1990.5.10 
 
（３）  “管継手用スラストリング” 
山路道雄, 池田信一, 増田尚也, 小島徹哉 
    実用新案－2552699 登録日 1997.7.11 
 
（４）  “管継手” 
山路道雄, 小島徹哉 
    実用新案－2552700 登録日 1997.7.11 
 
（５）  “管継手” 
山路道雄 
    実用新案－2552703 登録日 1997.7.11 
 
 
 
以上 
